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A alcachofra (Cynara scolymus L.) é rica em compostos com propriedades funcionais, como 
frutooligossacarídeos. Os resíduos da fabricação de conservas de alcachofra, que representam 
70% do total da flor de alcachofra, possuem os mesmos compostos bioativos que o coração 
utilizado na fabricação de conservas, porém são descartados. Assim, o objetivo deste trabalho 
foi produzir extratos a partir de resíduos de alcachofra, clarificá-los e concentrá-los por 
processos de separação por membranas, obtendo, ao final do processo, um extrato rico em 
frutooligossacarídeos. O desenvolvimento experimental foi iniciado pelo estudo da cinética de 
extração aquosa por três diferentes métodos: convencional (agitação com alta temperatura), 
ultrassom com sonicação direta e com sonicação indireta. A técnica que apresentou maior 
rendimento de extração de açúcares prebióticos, ultrassom com sonicação direta, foi 
selecionada e as variáveis de processo (tempo, temperatura e potência) foram estudadas. 
Encontrados os níveis ótimos para extração (10 min, 60 °C e 360 W), os açúcares prebióticos 
do extrato foram identificados e quantificados. Em seguida, esse extrato foi submetido à 
clarificação por microfiltração, utilizando unidade de filtração laboratorial, duas membranas 
de diferentes tamanhos de poros e três pressões de trabalho (1, 2 e 3 bar). Nesta etapa foi 
avaliado: o perfil do fluxo de permeado ao longo do processo, a incrustação, a redução do teor 
de sólidos e a rejeição dos compostos de interesse. A membrana MP005 (com material de 
polietersulfona e tamanho de poro de 0,05 μm) foi selecionada para clarificação, pois 
apresentou a menor queda de fluxo de permeado, menor nível de incrustação e alta 
recuperação dos açúcares prebióticos no permeado. Desta maneira, o extrato clarificado foi 
submetido à nanofiltração, utilizando também unidade de filtração laboratorial, três 
membranas de diferentes massas molares de corte (MWCO) e três pressões de trabalho (10, 15 
e 20 bar), avaliando-se os mesmos parâmetros descritos anteriormente para microfiltração. A 
membrana NF270 (com material de poliamida e MWCO de 150-300 g/mol) alcançou o maior 
fator de concentração de açúcares prebióticos, possuindo alto fluxo, sendo assim selecionada. 
Ao final, a microfiltração foi avaliada em sistema piloto de filtração tangencial e a 
nanofiltração em unidade piloto com módulo espiral, o qual alcançou redução de volume de 
20 vezes, e alta concentração de açúcares prebióticos. 
 viii 
 






Artichoke (Cynara scolymus L.) is rich in compounds with functional properties, such as 
fructooligosaccharides. The waste from artichoke canning industry, which are about 70% of 
the total artichoke flower, contain the same bioactive compounds that edible portion of the 
plant, however they are discarded. Therefore, the objective of this work was producing 
extracts from artichoke waste, then clarify and concentrate them using membrane separation 
processes, in order to obtain, in the end of process, an extract rich in fructooligosaccharides. 
The experimental development was initiated by kinetic study of aqueous extraction by three 
different methods: conventional (shaking with high temperature), ultrasound with direct and 
indirect sonication. The technique that showed higher extraction yield of prebiotic sugar, 
ultrasound with direct sonication, was selected and the process variables (time, temperature 
and power) were studied. The optimum level for extraction were found (360 W, 60 °C e 10 
min) and the prebiotic sugars of optimized extract was identified and quantified. Thereafter, 
this extract was subjected to clarification by microfiltration, using a laboratory filtration unit, 
testing two membranes with different pore sizes and three pressures (1, 2 and 3 bar). In this 
step, permeate flux, fouling of membrane, reduction of solid content and rejection of 
compounds of interest were evaluated. MP005 membrane (with polyethersulfone material and 
pore size of 0.05 μm) was selected for clarification; since it showed the lowest permeate flux 
decay and fouling, and high recovery of prebiotic sugars in permeate side. Then, the clarified 
extract was subjected to nanofiltration, using also a laboratory filtration unit, three membranes 
with different molecular weight cut-off and three pressures (10, 15 and 20 bar), evaluating the 
same parameters previously described for microfiltration. NF270 membrane (with polyamide 
material and mass molecular weight of 150-300 g/mol) achieved the highest concentration 
factor of prebiotic sugars, showing high flux, therefore this membrane was selected for 
posterior step. Finally, the microfiltration was evaluated in a tangential filtration unit and the 
nanofiltration was tested in spiral wound module membrane, which achieved a volume 
reduction of 20 times and, consequently, high prebiotic sugar concentration. 
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1.1. Introdução Geral 
Compostos bioativos ou compostos com propriedades funcionais são aqueles que 
normalmente estão presentes nos alimentos e afetam beneficamente uma ou mais funções alvo 
no organismo. Possuem efeitos funcionais, de maneira que são relevantes, tanto para o bem-
estar, quanto para redução dos riscos e prevenção de problemas de saúde e melhoramento do 
metabolismo do corpo humano (KRIS-ETHERTON et al., 2002; ROBERFROID, 2002; 
BIESALSKI et al., 2009). 
Entre os compostos funcionais, os açúcares prebióticos têm ganhado grande destaque. 
São ingredientes alimentares não digeríveis que afetam beneficamente o processo digestivo, 
por estimularem seletivamente a proliferação e/ou atividade da microflora benéfica do cólon. 
São usados principalmente em alimentos, bebidas, suplementos dietéticos e ração animal, 
tendo nos produtos lácteos o maior mercado de aplicação (TRANSPARENCY MARKET 
RESEARCH, 2013). 
Os prebióticos mais comercializados e utilizados são os compostos obtidos a partir de 
fontes naturais, tais como frutooligossacarídeos (FOS), inulina e outros. Os mercados europeu 
e norte americano têm como projeção atingir em vendas 1,17 bilhões e 225,31 milhões de 
dólares, respectivamente, até o ano de 2015. O mercado europeu é impulsionado pela 
expansão de fabricantes de ingredientes prebióticos para novas áreas de aplicação, tais como 
produtos para lanches rápidos e cárneos, e o mercado norte americano apresenta uma demanda 
contínua de frutanos (FOS e inulina) (TRANSPARENCY MARKET RESEARCH, 2013; 
MARKETS AND MARKETS, 2014). Estes fatos estimulam a pesquisa por novas fontes 
naturais de prebióticos. 
Nos últimos anos, a alcachofra tem apresentado um interesse renovado e crescente 
devido aos novos usos em alimentos funcionais, pois é uma rica fonte de 
frutooligossacarídeos. Todavia, o uso econômico deste vegetal é voltado principalmente para o 
consumo do coração das inflorescências imaturas, comercializado como produtos frescos, 
congelados ou em conserva (LATTANZIO et al., 2009). A indústria de conservas gera um 
resíduo sólido, composto principalmente de pétalas externas, que representam cerca de 70% 




Os resíduos, para a indústria, são considerados um grande problema de destinação, pois 
sobram enormes quantidades e o setor deve procurar um gerenciamento adequado, a fim de 
evitar problemas de deterioração microbiana, que podem causar odores e outros problemas 
ambientais. São geralmente utilizados na produção de ração animal ou como adubo na 
agricultura (LÓPEZ-MOLINA et al., 2005). 
Entretanto, a atenção para a reutilização desses materiais está crescendo, pois 
constituem uma rica fonte, mas ainda pouco aproveitada, de componentes valiosos, os quais 
podem apresentar aplicações como ingredientes nos setores alimentícios, de cosméticos e 
farmacêuticos. As pétalas de alcachofra possuem FOS, assim como o coração e a raiz (RUIZ-
CANO et al., 2014), e podem representar uma fonte promissora e de baixo custo para extração 
destes compostos, e ainda, gerar benefícios econômicos para o setor agro-alimentar, 
propiciando uma melhor gestão dos resíduos industriais. 
Para recuperação dos FOS a partir de tecidos vegetais, a maceração com utilização de 
água quente é o processo de extração convencional (AOAC, 1998; LINGYUN et al., 2007; 
LATTANZIO et al., 2009). Esta técnica requer longo tempo e alta temperatura de extração. 
Alguns trabalhos sugerem que a extração assistida por ultrassom pode promover a melhora da 
transferência de massa em relação ao método convencional, proporcionando redução do tempo 
e temperatura de processo (LOU et al., 2009; MILANI; KOOCHEKI; GOLIMOVAHHED, 
2011; TIAN et al., 2012; JOVANOVIC-MALINOVSKA; KUZMANOVA; 
WINKELHAUSEN, 2015; KURD; SAMAVATI, 2015). 
Nestas técnicas, normalmente os FOS são extraídos da matriz vegetal juntamente com 
frutose, glicose e sacarose, além de enzimas, vitaminas, proteínas, entre outras substâncias. 
Estes compostos são indesejáveis e devem ser removidos para maior qualidade do produto 
(KUHN et al., 2010), pois o valor comercial dos FOS aumenta com sua pureza. Assim, o 
extrato necessita de clarificação, concentração e purificação, devido à falta de seletividade do 
solvente e à alta diluição (TZIA;LIADAKIS, 2003). O processo de separação por membranas 
pode suprir estas necessidades, proporcionando as seguintes vantagens: alta seletividade, 
equipamento simples e possibilidade de utilização de baixas temperaturas, o que permite 




Com a utilização de diferentes membranas que possuem distintos tamanhos de poros 
(ou massas molares de corte - MWCO), é possível separar uma ampla gama de compostos. As 
membranas são empregadas em vários segmentos, incluindo a indústria alimentícia. O 
processo de microfiltração normalmente é utilizado para esterilização e clarificação de fluidos 
(retém materiais em suspensão como gorduras), sendo uma boa forma de eliminar a turbidez, 
estabilizar as características funcionais e microbiológicas do extrato e reduzir o entupimento 
para a próxima etapa do processo de valorização do produto 
(HABERT;BORGES;NOBREGA, 2006). Este passo pode ser realizado pela nanofiltração, 
para aumentar a concentração de oligossacarídeos. 
Apesar de vários estudos já terem sido propostos por diversos autores para a 
purificação dos oligossacarídeos, estes utilizaram soluções modelo (GOULAS et al., 2002; 
GOULAS; GRANDISON; RASTALL, 2003; LI et al., 2004; LI et al., 2005; FENG et al., 
2009; KUHN et al., 2010; MICHELON et al., 2014; MORENO-VILET et al., 2014), uma vez 
que o processo de nanofiltração na solução natural é complexo. Entretanto, é importante 
avaliar a nanofiltração para o extrato real, pois os parâmetros de fluxo de permeado e de 
rejeição durante a filtração por membrana podem ser fortemente afetados pela composição de 
alimentação, tipo da membrana, pressão e velocidade de escoamento, entre outros. Além 
disso, várias membranas devem ser testadas, pois as operações podem ser influenciadas por 
incrustações e depósito de partículas, independentemente da massa molar de corte 
(CHILDRESS; ELIMELECH, 1996; NGHIEM; HAWKES, 2007). 
Neste contexto, torna-se interessante estudar os processos de extração dos compostos 
biologicamente ativos de resíduo da alcachofra, bem como sua clarificação e concentração por 
processo de separação por membranas, a fim de obter extratos que possam viabilizar o uso 





































O objetivo geral do trabalho foi: 
Estudar a viabilidade do processo para extração de açúcares prebióticos a partir do 
resíduo industrial de alcachofra e de separação por membranas para a clarificação e 
concentração dos extratos produzidos, de forma a obter um produto concentrado com alto teor 
de oligossacarídeos. 
 
Os objetivos específicos foram: 
• Avaliar a cinética de extração aquosa, em escala de bancada, de resíduo de alcachofra, 
por três diferentes métodos: convencional (alta temperatura e agitação), ultrassom por 
sonicação indireta e direta; 
• Estudar as variáveis do processo de extração aquosa (tempo, temperatura e potência de 
ultrassom), em escala de bancada, de resíduo de alcachofra, com o método que 
apresentou maior quantidade de açúcares prebióticos; 
• Estudar a clarificação do extrato por microfiltração, utilizando unidade laboratorial de 
filtração frontal e diferentes membranas e pressões de operação, avaliando a rejeição 
dos compostos de interesse, a curva do fluxo de permeado com o tempo e as 
características das superfícies das membranas antes e após o processo de filtração; 
• Estudar a separação e concentração dos açúcares prebióticos por nanofiltração, 
utilizando unidade laboratorial de filtração frontal e diferentes membranas e pressões 
de operação, avaliando a rejeição dos compostos de interesse e a curva do fluxo de 
permeado com o tempo e as características das superfícies das membranas antes e após 
o processo de filtração; 
• Caracterizar os extratos de resíduos de alcachofra e os produtos obtidos nos processos 
de separação por membranas, em relação ao teor e perfil de açúcares prebióticos por 
cromatografia líquida; 
• Estudar a microfiltração e a nanofiltração do extrato em unidade piloto de filtração 




1.3. Estruturação da Tese em Capítulos 
Para facilitar a apresentação dos resultados obtidos, de acordo com os diferentes temas 
abordados, a tese foi dividida em capítulos, descritos a seguir: 
Capítulo 1: Introdução e objetivos. 
Capítulo 2: Revisão da literatura. 
Capítulo 3: Prebiotic oligosaccharides from artichoke industrial waste: evaluation of 
different extraction methods 
Neste capítulo foi investigada a extração de açúcares prebióticos a partir das pétalas de 
alcachofra por dois diferentes métodos de ultrassom: sonicação direta e indireta. Foram 
realizadas cinéticas de extração, analisando o rendimento de extrato seco e açúcares 
prebióticos. Os resultados foram comparados aos obtidos utilizando o método convencional de 
extração (agitação a altas temperaturas). Além disso, o método que extraiu maior conteúdo de 
açúcares prebióticos (ultrassom por sonicação direta) foi selecionado e estudado, variando o 
tempo, temperatura e potência do ultrassom no processo, a fim de aumentar o rendimento da 
extração. Ao final, no extrato otimizado, foram identificados e quantificados os açúcares 
prebióticos extraídos. 
Capítulo 4: Clarificação e concentração de oligossacarídeos de extrato de alcachofra 
por processos integrados com membranas de microfiltração e nanofiltração 
Nesta etapa, foi realizada a clarificação do extrato por microfiltração e o estudo da 
separação e concentração dos oligossacarídeos do extrato clarificado por nanofiltração. Foram 
testadas duas membranas de microfiltração e três de nanofiltração. O processo para cada 
membrana foi realizado em três diferentes pressões, utilizando sistema laboratorial de filtração 
frontal. Para seleção das membranas, foram avaliados os perfis de fluxos de permeado; a 
modelagem matemática do declínio do fluxo de permeado; a incrustação da superfície da 
membrana, por microscopia de força atômica e espectrofotometria no infravermelho por 
transformada de Fourier; e a qualidade dos produtos obtidos (alimentação, concentrado e 
permeado) em relação ao conteúdo de açúcares prebióticos e não-prebióticos, sólidos totais e 




Capítulo 5: Recuperação de compostos prebióticos a partir de extrato de alcachofra: 
processos com membrana integrados (microfiltração e nanofiltração) utilizando filtração 
tangencial em escala piloto 
A partir das membranas selecionadas na etapa anterior do trabalho, o processo de 
separação por membranas foi realizado em filtração tangencial. O perfil de fluxo de permeado 
foi analisado e os produtos obtidos da micro e nanofiltração (alimentação, concentrado e 
permeado) foram caracterizados em relação ao conteúdo de açúcares prebióticos e não-
prebióticos, sólidos totais e solúveis, tamanho de sólidos suspensos, limpidez, cor, viscosidade 
e densidade. 
Capítulo 6: Conclusões gerais e sugestões para trabalhos futuros. 
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2. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 
2.1. Alcachofra (Cynara scolymus) 
A alcachofra (Cynara scolymus) é originária do Mediterrâneo, e hoje é amplamente 
cultivada em todo o mundo. O Egito é o líder mundial no cultivo deste vegetal (387.704 t), 
seguido da Itália (364.871 t) e da Espanha (199.100 t) (FAOSTAT, 2012). 
A alcachofra foi introduzida no Brasil no começo do século XX por imigrantes 
italianos e atualmente a produção de alcachofra se concentra no interior paulista, 
principalmente em Piedade. Em 2011, no Brasil, foram produzidas aproximadamente 796 t 
(FILHO; OLIVEIRA, 2011). As variedades mais encontradas no mercado brasileiro são: 
violeta de Proença, verde Lion, verde grande da Bretanha e roxa de São Roque, sendo esta 
última a mais consumida (DI GIULIO, 2004). Nessa região paulista há várias fábricas de 
conservas, sendo o vegetal uma importante fonte de renda para população. O sítio Bonsucesso, 
por exemplo, produz as conservas que são distribuídas para a Grande São Paulo. A pequena 
agroindústria produz uma média de 250 vidros de conserva de alcachofra por dia, que são 
vendidos por R$ 28 a unidade de 380 g (ORTMANN, 2015). 
A alcachofra é uma planta herbácea perene da família Asteraceae, composta por finos 
caules, grandes folhas e inflorescências imaturas, conhecidas como “cabeças”, que possuem 
receptáculos comestíveis (conhecidos por “coração”) e brácteas (ou pétalas). A Figura 2.1 
apresenta um esquema da inflorescência imatura dividida em suas partes. 
Este vegetal possui elevado valor nutricional, com baixo teor de lipídeos, alto conteúdo 
de minerais (potássio, zinco e fósforo), vitamina C, fibra, proteína, carboidratos e polifenóis 
(LATTANZIO et al., 2009). Sintetiza e acumula frutooligossacarídeos (FOS), principalmente 
na raiz, de onde esta substância é extraída e comercializada. Os frutooligossacarídeos possuem 
baixo poder calórico, podendo ser empregados como ingredientes e também como adoçantes 
numa série de produtos alimentícios, inclusive para diabéticos (DE LEENHEER, 2007). 
 
 Figura 2.1. Inflorescência imatura de alcachofra dividida em suas diferentes partes
de General
 
O coração, as folhas e a raiz são as partes do vegetal utilizadas pelas indústrias que 
processam a alcachofra. A 
conservas, congelados ou contid
fabricados extratos vegetais com propriedades funcionais já conhecidas, pois possuem 
ampla gama de derivados de ácido cafeoilquínicos, sendo o ácido clorogênico (5
cafeoilquínico) o mais abundante 
sintetiza e acumula inulina (frutooligossacarídeo de alto grau de polimerização), 
principalmente na raiz, de onde é extraída e comercializada.
O consumo brasileiro de alcachofra é menor que o europeu e a produção brasileira é 
pequena. Além disso, somente uma pequena parte do vegetal é utilizada pela indústria de 
conservas. Desta maneira, os 
(DI GIULIO, 2004; CLAUS et al., 2015)
é o melhor aproveitamento da planta.
Os resíduos constituídos pelos talos e/ou brácteas, que representam 80
normalmente são descartados ou utilizados como adubo 
esses resíduos também possuem valor nutricional, com alto teor de fibras dietéticas (66 %), 
proteínas (12 %), cinzas (6 %) e baixo teor de lipídeos (2,5 %) 
Além disso, estudos comprovam que as brácteas
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-Artichoke-information (2015). 
indústria comercializa o coração de alcachofra na forma de 
os em pratos prontos para o consumo. A partir das folhas são 
(LATTANZIO et al., 2009). Além disso, a alcachofra 
 
custos de produção e o preço de venda do produto são elevados 
. Assim, uma boa alternativa para reduzir estes custos
 
(LATTANZIO et al., 2009)
e (RUIZ-CANO et al., 2014)














contêm compostos bioativos, sendo consideradas uma fonte promissora de 
frutooligossacarídeos (LÓPEZ-MOLINA et al., 2005; LATTANZIO et al., 2009; PANDINO 
et al., 2011; NEGRO et al., 2012; RUIZ-CANO et al., 2014). Deste modo, é interessante 
estudar um modo de adicionar valor a este resíduo agroindustrial, o que pode ser feito pela 
extração e concentração destes compostos. 
 
2.2. Prebióticos 
O trato gastrointestinal humano, especialmente do cólon, possui alta densidade de 
bactérias. A maior parte destas bactérias é benigna, existindo algumas espécies patógenas, que 
podem estar envolvidas no aparecimento de doenças crônicas. A microflora benéfica em nosso 
intestino normalmente é conhecida como microrganismos probióticos. A FAO (2001) define 
os probióticos como microrganismos vivos que, quando administrados em quantidades 
adequadas, podem conferir um benefício à saúde do hospedeiro. Fazem parte desta microbiota 
benéfica os gêneros Lactobacillus e Bifidobacterium (GIBSON; ROBERFROID, 1995). 
O crescimento dos probióticos pode ser estimulado pelos prebióticos. Segundo Gibson 
e Roberfroid (1995), prebiótico é um ingrediente alimentar não digerível, que afeta 
beneficamente o hospedeiro ao estimular seletivamente o crescimento e/ou atividade de uma 
ou mais bactérias no cólon (os probióticos), e, portanto, melhora a saúde do hospedeiro.  
Para um substrato alimentar ser classificado como um prebiótico, são necessários pelo 
menos três critérios: (1) o substrato não pode ser hidrolisado ou absorvido no estômago ou no 
intestino delgado; (2) deve ser seletivo para as bactérias comensais benéficas no cólon, tais 
como as bifidobactérias; e (3) a fermentação do substrato deve induzir efeito sistêmico 
benéfico ao hospedeiro (MANNING; GIBSON, 2004). 
Uma gama de substratos de origem alimentar está disponível para fermentação pela 
microflora do cólon. Amido resistente, pectina, celulose, hemicelulose, além de 
oligossacarídeos como rafinose, estaquiose, glicooligossacarídeos, xilooligossacarídeos 
(XOS), isomaltooligossacarídeos (IMO), galactooligossacarídeos (GOS), 




são compostos que são metabolizados pelas bactérias benéficas (MANNING; GIBSON, 2004; 
CHARALAMPOPOULOS; RASTALL, 2012). 
Os prebióticos podem ser obtidos por extração a partir de vegetais (como cebola, alho, 
chicória, alcachofra, aspargo, alho-poró, banana, etc.), por hidrólise enzimática de 
polissacarídeos extraídos de vegetais (xilooligossacarídeos, por exemplo, são produzidos pela 
hidrólise enzimática de xilanas extraídas de grãos de cereais) e por reações de 
transgalactosilação ou transfrutosilação catalisadas por enzimas, usando um monossacarídeo 
ou um dissacarídeo como substrato (FOS, por exemplo, é produzido a partir da sacarose, 
usando frutosiltransferase como biocatalisador) (VORAGEN, 1998; TORRES et al., 2010). 
Entre os açúcares prebióticos, os frutooligossacarídeos são os mais comercializados e 
consumidos. Manning e Gibson (2004) relatam que no mínimo quatro g/dia, preferencialmente 
oito g/dia, de frutooligossacarídeos seriam necessários para elevar a população de 
bifidobactérias (em aproximadamente um ciclo logarítmico) do intestino humano. Assim, é 
interessante enriquecer alimentos, como bebidas, lácteos, cereais, biscoitos, comidas infantis, 
etc., com os prebióticos. 
O melhor desenvolvimento dos microrganismos probióticos, por meio dos prebióticos, 
pode promover efeitos benéficos aos seres humanos, pois seu crescimento diminui o pH do 
colón, o que aumenta a absorção de minerais no intestino, principalmente cálcio e magnésio, e 
previne a colonização de microrganismos patógenos. Além disso, a colonização realizada por 
probióticos a partir dos FOS aumenta a proteção contra o câncer de colón, melhora a síntese 
dos ácidos graxos de cadeia curta, o que evita o aumento do nível de colesterol livre 
(SANGEETHA; RAMESH; PRAPULLA, 2005). 
Estudos mostram que a raiz de alcachofra contém alguns destes compostos prebióticos, 
como frutooligossacarídeos e rafinoseoligossacarídeo (LÓPEZ-MOLINA et al., 2005; YIN et 
al., 2006; LATTANZIO et al., 2009; MATÍAS et al., 2011).  
Os oligossacarídeos da família rafinose são representados pela rafinose, estaquiose e 
verbascose. São açúcares de baixa massa molar (504 a 828 g/mol), que possuem em sua 
estrutura uma unidade básica de sacarose e um ou mais grupos de galactose. A Figura 2.2 
mostra a estrutura química dos oligossacarídeos da família rafinose. Eles estão presentes em 
quantidades relativamente altas (2-15% de peso seco) em sementes de leguminosas, como 
 lentilha, soja, grão de bico e feijão 
alcachofra chinesa (Stachys Sieboldii
e 10 g de rafinose/g de raiz seca.
Figura 2.2. Estrutura molecular da 
 
Os açúcares majoritários presentes na alcachofra são os fructooligossacarídeos. Matías 
et al. (2011) estudaram o perfil de FOS em raiz de alcachofra de Jerusalém, encontrando FOS 
e frutanos com grau de polimerização entre 2 e 14, sendo a nistose e a f
os majoritários. A quantidade total de FOS e frutanos obtida foi 137
Segundo Lattanzio et al. 
frutooligossacarídeos em base seca, e 
indústria, possuem 30% a menos 
considerada uma fonte potencial para obtenção de 
 
2.2.1. Frutooligossacaríd
Frutooligossacarídeos (FOS) e frutanos são polifrutosil
tamanho molecular e são constituídos a partir de uma unida
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(SCHIERBAUM, 1986). Yin et al. (2006)
 Miq.) contém aproximadamente 200 mg de estaquiose/g 
 
verbascose, estaquiose e rafinose.
rutofuranosil
 mg/g de raiz seca.
(2009), a alcachofra (Cynara scolymus) possui 37
seus resíduos, provenientes do processamento pela 
destes compostos que as partes comestíveis.
frutooligossacarídeos de baixo custo.
eos (FOS) 
-sacaroses, que variam em 
de de sacarose. Bioquimicamente, 
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são designados por oligômeros de 1F (1-β-D-frutofuranosil)n sacarose. São comumente 
encontrados em uma simples estrutura chamada de “tipo-inulina”, consistindo em uma cadeia 
linear de frutoses ligadas na posição β (1-2). Simplificadamente, sua fórmula pode ser descrita 
como GFn, onde G representa a molécula de glicose, F a molécula de frutose e n o número de 
unidades de frutose, que varia de 2 a 10 para FOS e de 13 a 200 para frutanos, como a inulina 
(SILVA, 1996; VAN LOO et al., 1995). A Figura 2.3 apresenta a estrutura química dos FOS 





1-Kestose (GF2) Nistose (GF3) Frutofuranosil-nistose (GF4) 
Figura 2.3. Estrutura molecular dos FOS: GF2, GF3 e GF4. 
 
Os FOS e os frutanos podem ser naturalmente obtidos de vegetais, e sua distribuição 
varia entre as espécies e mesmo dentro das espécies. Estão presentes na raiz de alcachofra 
(Cynara scolymus), no alho-poró (Allium ampeloprasmus), na barba-de-bode (Scorzonera 
hispanica), no alho (Allium sativum), no dente-de-leão (Taraxacum officinale), na raiz de 
chicória (Cichorium intybus) e na raiz de alcachofra de Jerusalém (Heliantus tuberosus) 




produzidos biotecnologicamente pela transfrutosilação em resíduos de sacarose por certas 
enzimas de microrganismos. Estes FOS consistem tanto em cadeias lineares como em cadeias 
ramificadas de oligossacarídeos, com grau de polimerização variando entre 1 e 5 unidades de 
frutose (PASSOS; PARK, 2003). 
Os FOS possuem sabor doce com poder adoçante variando de 30 a 50 % da doçura da 
sacarose. Sua solubilidade é maior que a da sacarose, e não cristaliza, precipita ou deixa uma 
sensação de secura ou areia na boca. Os FOS são estáveis ao aquecimento, porém em 
condições ácidas e longa exposição ao calor, os FOS podem ser hidrolisados à frutose 
(MITCHELL, 2006).  
Muitas pesquisas sobre FOS e frutanos estão relatadas na literatura, principalmente 
demonstrando a sua eficácia terapêutica no trato gastrointestinal. No entanto, os FOS também 
são capazes de neutralizar as desordens do metabolismo dos triglicerídeos, reduzindo níveis 
elevados de colesterol e triglicérides sanguíneos (DELZENNE et al., 2002), reduzem os riscos 
de câncer de cólon e o butirato, produzido pela fermentação dos frutanos, e têm o potencial 
para inibir o crescimento de células malignas emergentes (POOL-ZOBEL, 2005). Waligora-
Duprieta et al. (2007) reportaram que a administração de FOS para crianças frequentadoras de 
creches promoveu o aumento de bifidobacteria e a redução de potenciais agentes patogênicos, 
tais como clostrídios. Além disso, estes efeitos sobre a flora intestinal foram acompanhados de 
menor ocorrência de flatulência, diarréia e vômito. Os FOS também estimulam a absorção 
digestiva de cálcio e magnésio e possuem efeitos globais sobre parâmetros ósseos (DEMIGNÉ 
et al., 2008). Zhang et al. (2014) relataram que uma dieta completa com FOS em níveis 
adequados pode melhorar o crescimento, a resposta imune e a capacidade antioxidante e, 
consequentemente, levar a um aumento da resistência a doenças.  
Desta maneira, os produtos com FOS são considerados alimentos funcionais, e no setor 
industrial, são encontrados em mais de 500 alimentos, resultando em um consumo diário 
significativo (BENKEBLIA, 2013). Alguns dos produtos presentes no mercado atual são: 
suplementos alimentares (Fosvita® da Vitafor®, Ensure®, e Fibermais® e Nutren Active® da 
Nestlé®); chocolates, (chocolife®); achocolatado em pó (Taeq® do Pão de Açúcar®); 
composto lácteo em pó (Ninho Fases® e Neslac Comfor® da Nestlé®, e Chocolife Shake®, 




Glucerna Shakes®); iogurtes (Fit Zero® Itambé®); barras de cereais (Glucerna Crispy®); 
sucos (V+fibras® da Greenday®, e Smoothies® da Queensberry®); doces (Paçoquita Zero 
com aveia® da Santa Helena®); requeijão cremoso (Catupiry®); e biscoito (Cooki Sanas® da 
Casa Santa Luzia®). 
A funcionalidade da inulina e dos FOS é reconhecida pela legislação brasileira. De 
acordo com a Resolução nº 18/1999 da ANVISA (BRASIL, 1999), quando a porção (100 g) 
do produto pronto para consumo fornece no mínimo 3 g de inulina ou FOS, se o alimento for 
sólido, ou 1,5 g, se o alimento for líquido, este pode ter a alegação de funcionalidade, que se 
destaca na legislação citada “Os frutooligossacarídeos - FOS - contribuem para o equilíbrio da 
flora intestinal. Seu consumo deve estar associado a uma alimentação equilibrada e hábitos de 
vida saudáveis”. 
 
2.3. Extração de frutooligossacarídeos e polissacarídeos 
O processo de extração sólido-líquido é amplamente aplicado para extrair 
polissacarídeos de vegetais. Os polissacarídeos são facilmente dissolvidos em água quente e 
são resistentes a altas temperaturas durante a extração (CHI et al., 2011).  
A AOAC, n° 997.08, (2006) apresenta um método para extração de frutanos a partir de 
alimentos. O procedimento envolve a homogeneização do alimento com água em ebulição 
(relação sólido/líquido de 1/40 (m/v) e pH entre 6,5 e 8,0), seguida da extração durante 10 min 
a 85 °C, com agitação constante. Alguns trabalhos tentam obter maior rendimento de extração, 
variando temperatura, tempo, razão sólido/líquido e pH. 
A técnica de maceração é a mais usual, depende do fornecimento de energia e agitação 
para obtenção de melhor solubilidade e eficiência de transferência de massa de 
polissacarídeos, e, normalmente, requer longo tempo e/ou alta temperatura de extração 
(BENKEBLIA, 2013; APOLINÁRIO et al., 2014). Samavati (2013) extraiu polissacarídeos de 
Abelmoschus esculentus; a condição de extração considerada ótima foi de 4 ciclos de extração 
por 5 h a 95 °C. Zhu e Liu (2013) extraíram polissacarídeos de casca de romã por 2 h a 98 °C. 





Desta maneira, para promover a melhoria da transferência de massa em relação ao 
método convencional, proporcionando redução do tempo e da temperatura de processo, 
trabalhos sugerem o uso da extração assistida por enzimas, pulso elétrico, ultrassom ou micro-
ondas. Além disso, alguns destes trabalhos utilizam duas das técnicas citadas anteriormente de 
maneira combinada. Há um grande número de estudos de extração na literatura; a Tabela 2.1 
apresenta, de forma resumida, alguns dos estudos de otimização do método de extração. As 
condições de processo apresentadas são as consideradas ótimas de cada trabalho, e estes, com 
exceção de Jovanovic-Malinovska, Kuzmanova e Winkelhausen (2015), utilizam água como 
solvente de extração. 
Na extração assistida por enzima ocorre a hidrólise da parede celular do vegetal pela 
ação da enzima, favorecendo o extravasamento ou a liberação dos polissacarídeos para o 
solvente. Liu et al. (2015) aumentaram o rendimento de extração de polissacarídeos de 12% 
(maceração) para 16%, utilizando celulase e reduzindo a temperatura de processo em 40%. Já 
Pan et al. (2015), também utilizando celulase, observaram um aumento de 25% no rendimento 
da extração e na pureza do extrato (menor teor de proteínas e ácido úrico), redução da massa 
molar dos polissacarídeos e da viscosidade, bem como diferentes composições de 
monossacarídeos quando comparado com a maceração. 
A extração assistida por pulso elétrico se baseia na aplicação do pulso elétrico por 
curto intervalo de tempo (geralmente poucos microssegundos ou milissegundos), fazendo com 
que a membrana biológica seja eletricamente perfurada, perdendo sua semipermeabilidade 
temporariamente ou permanentemente e permitindo, deste modo, a passagem dos compostos 
de dentro da célula para o solvente extrator (WEAVER; CHIZMADZHEV, 1996). Zhu et al. 
(2012) extraíram a mesma quantidade de inulina da raiz de bardana quando utilizaram 
extração assistida por pulso elétrico e maceração. No entanto, a técnica primeiramente citada 







Tabela 2.1. Estudos de otimização do processo de extração. 
Técnica de 
extração Matéria-Prima Parâmetro  T (°C) t Açúcar extraído Referência 
Maceração 
Quiabo (Abelmoschus 
esculentus) 4 ciclos de ext. 95 5 h Polissacarídeos SAMAVATI (2013) 
Casca de romã - 98 2 h Polissacarídeos ZHU, LIU (2013) 
Raiz de Althaea 





pH 5,8 e 6 % de 
enz. 
58 3,2 h Polissacarídeos e  Monossacarídeos LIU et al. (2015) 
Dendrobium 
chrysotoxum 
pH 5,5 e 10 g 
enz./L 40 3 h 
Polissacarídeos e 




Raiz de chicória 600 V.cm-1 60 10 ms Inulina ZHU et al. (2012) 
Assistida por 
microfluidização 
de alta pressão 
dinâmica 
Fruta L. edodes 147 MPa 83 1 h Polissacarídeos HUANG et al. (2012) 
Folha de lótus 
(Nelumbo nucifera) 
180 MPa e 2 
ciclos de ext. 76 50 min 
Polissacarídeos e 
Monossacarídeos ZHANG et al. (2015) 
Assistida por 
micro-ondas 
Rizoma de P. anserina 369 W 63 77 min Polissacarídeos WANG et al. (2010) 
















processo T (°C) t Açúcar extraído Referência 
Assistida por 
ultrassom 
Raiz de alcachofra de 
Jerusalém 150 W 77 20 min Inulina LINGYUN et al. (2007) 
Raiz de bardana 
(Arctium lappa) 630 W 37 25 min Inulina MILANI et al.(2011) 
Cogumelo (Agaricus 
bisporus) 230 W 70 62 min Polissacarídeos TIAN et al. (2012) 
Folha de Hibiscus 94 W 93 26 min Polissacarídeos AFSHARI et al.(2015) 
Cebolinha  63 % de álcool 




platensis) 90 W 85 25 min Polissacarídeos KURD, SAMAVATI (2015) 
Botões florais de L. 




Raiz de bardana U - 50 W M - 400 W - 60 s Inulina LOU et al. (2009) 
Fortunella margarita U - 131 W M - 105 W - 120 s Polissacarídeos ZENG et al. (2015) 
Fruta Taxus chinensis 
var. mairei 
U - 50 W 




Corbicula fluminea 300 W 8,3 mg enz./mL 62 32 min 
Polissacarídeos e  
Monossacarídeos LIAO et al. (2015) 
Groselha pH 5,3; 1,6 % de enz. e 400 W 40 26 min 
Polissacarídeos e 






No sistema de extração assistida por micro-ondas, a energia fornecida age como uma 
radiação eletromagnética que promove aquecimento da amostra. Este aquecimento é baseado 
em dois princípios, condução iônica e rotação de dipolos moleculares, que causam um 
aumento da penetração de solvente na matriz vegetal e maior solubilidade do composto alvo, 
facilitando, desta forma, a diluição do composto para o extrato (XIE et al., 2010; ZENG et al., 
2012). Wang et al. (2010) obtiveram similar rendimento de polissacarídeos, comparando a 
maceração com a extração assistida por micro-ondas. Porém, o rendimento desta última foi 
alcançado com 50% do tempo e 65% da temperatura utilizada na maceração. Além disso, 
Thirugnanasambandham et al. (2015) alcançaram alto rendimento de polissacarídeos de folhas 
de amoreira em 10 min de extração assistida por micro-ondas. 
O ultrassom utiliza a energia de ondas causando efeito mecânico, cavitacional e 
térmico que leva a ruptura da parede celular do material extraído e a redução do tamanho da 
partícula. Deste modo, há maior transferência de massa através da membrana celular, 
facilitando o contato do solvente com o conteúdo da célula e a liberação de compostos 
extraíveis (SHIRSATH; SONAWANE; GOGATE, 2012). Lingyum et al. (2007) extraíram 
inulina de raiz de alcachofra de Jerusalém. Os autores relataram que o mesmo rendimento foi 
obtido utilizando a extração assistida por ultrassom e a maceração, porém o primeiro método 
foi duas vezes mais rápido. Jovanovic-Malinovska, Kuzmanova e Winkelhausen (2015) 
constataram que a extração assistida por ultrassom aumentou a concentração de 
oligossacarídeos extraídos em todos os frutos (mirtilo, franboesa, nectarina e melão) e vegetais 
(alho, alcachofra de Jerusalém, alho-poró, cebola branca, cebolina e alho primavera) 
analisados de 2 a 4 vezes em comparação com a extração convencional. 
Alguns autores utilizam duas das técnicas citadas anteriormente de maneira 
combinada, a fim de aumentar a eficiência de extração e reduzir ainda mais o tempo e a 
temperatura de processo. Lou et al (2009) extraíram inulina a partir da raiz de bardana com 
extração assistida simultânea de ultrassom/micro-ondas e extração convencional. A extração 
de inulina alcançou o máximo de recuperação para o processo convencional e de 
ultrassom/micro-ondas em torno de 300 s e 60 s, respectivamente. Zhao et al. (2015) dobrou o 
rendimento de extração e reduziu o tempo de processo em 10 % em relação a maceração, 




(2015), utilizando a extração assistida simultânea de ultrassom/micro-ondas, aumentou o 
rendimento de extração em 128% e 77% quando comparada com a extração assistida por 
ultrassom e por micro-ondas, respectivamente. 
Além disso, há autores que estudam a extração assistida por enzimas e ultrassom. 
Esta combinação é empregada para promover ainda mais degradação da parede celular, 
liberando mais facilmente os polissacarídeos (XU et al., 2015). Liao et al. (2015) relataram 
que o rendimento da extração assistida por enzimas e ultrassom em 32 min de processo foi 
duas vezes maior que utilizando apenas a extração assistida por enzimas durante 4 h de 
processo. 
Baseando-se nestas técnicas citadas anteriormente, conclui-se que a extração pode ser 
realizada em minutos em vez de horas, reduzindo também o consumo de solvente e a 
temperatura, o que simplifica a operação. 
 Entre as técnicas citadas, a extração assistida por ultrassom, além de permitir maior 
rendimento de extração, custo relativamente baixo e fácil operação, o processo ultrassônico 
pode ser transferido para escala industrial; há no mercado reatores com capacidade variando 
de 30 a 1000 L (CHEMAT; ZILL; KHAN, 2011; MUTHUPANDIAN, 2015). 
 
2.3.1. Extração assistida por ultrassom 
O ultrassom utiliza a energia de ondas sonoras que são transmitidas em frequência 
superior (de 20 kHz a 10 MHz) à capacidade auditiva do ouvido humano. O mecanismo de 
extração por ultrassom é geralmente atribuído ao efeito mecânico, cavitacional e térmico que 
pode resultar na ruptura da parede celular, na redução do tamanho da partícula e no aumento 
da transferência de massa através da membrana celular, facilitando o contato do solvente com 
o conteúdo da célula (CHEMAT; ZILL; KHAN, 2011; SHIRSATH; SONAWANE; 
GOGATE, 2012). Desta forma, a extração assistida por ultrassom é capaz de acelerar o 
processo, utilizando baixas temperaturas. 
A cavitação é a formação e implosão de bolhas de gás no centro do líquido. O 
processo de ultrassom pode ser dividido em duas principais áreas: de baixa e alta intensidade. 




intensidade é caracterizado por baixa frequência. Este último produz bolhas de cavitação em 
maior intensidade (ESCLAPEZ et al., 2011). 
Os diâmetros das bolhas de cavitação podem variar em função da densidade, da 
tensão superficial do líquido, da quantidade de gases contidos na solução, da temperatura e da 
viscosidade da solução. À medida que a temperatura do meio aumenta, a tensão superficial e a 
viscosidade diminuem, aumentando a penetração na matriz do material (XIE et al., 2010). No 
entanto, o aumento de temperatura para extração tem um limite, pois altas temperaturas por 
um longo tempo de processo podem causar degradação de alguns polissacarídeos para 
monossacarídeos (TIAN et al., 2012; ZHAO et al., 2015; WU et al., 2015). 
A implosão de bolhas de cavitação gera microbolhas, alta velocidade de colisão entre 
as partículas e perturbação das partículas porosas do material submetido à extração, o que 
acelera a difusão. Como o espaço do tanque de alimentação limita a expansão das bolhas de 
cavitação, muitas delas colapsam assimetricamente no tanque, resultando em uma corrente de 
circulação do líquido, juntamente com uma intensa turbulência (SHIRSATH; SONAWANE; 
GOGATE, 2012). A cavitação na superfície do material causa colisão, resultando em uma 
descamação da superfície, erosão e quebra da partícula. Deste modo, a aplicação do ultrassom 
permite a dissolução dos compostos de interesse no solvente, aumentando o rendimento do 
processo em menor tempo pela ruptura da parede celular (CHEMAT; ZILL; KHAN, 2011; 
SHIRSATH; SONAWANE; GOGATE, 2012). 
Devido à cavitação, a ruptura desenvolvida na parede celular aumenta a 
permeabilidade do tecido do material, facilitando a penetração do solvente no material e 
extraindo os compostos de interesse. Geralmente, uma alta intensidade e baixa frequência 
como 20 kHz é utilizada para extração de compostos bioativos de vegetais. Nessa frequência, 
o efeito físico de cavitação é dominante. Além disso, este efeito também é dependente da 
potência de dissipação que, em geral, quando aumentada, aumenta o poder de extração, pois a 
maior amplitude das ondas de ultrassom passando através do meio líquido, forma mais bolhas 
e colapsos (LI; DING; DING, 2007). Porém, autores relatam que o aumento do rendimento de 
extração com a potência tem um limite. Após este, o rendimento de polissacarídeos decresce 
(MILANI; KOOCHEKI; GOLIMOVAHHED, 2011; TIAN et al., 2012; AFSHARI; 




pode causar um aumento no número de bolhas no solvente, o que pode reduzir a eficiência da 
energia de ultrassom transmitida para o meio. Sun e Tomkinsin (2002) também verificaram 
que a alta intensidade da potência do ultrassom, pode causar despolimerização dos 
polissacarídeos, reduzindo, assim, o rendimento da extração. Além da potência, um longo 
tempo de extração e uma temperatura elevada também podem afetar o processo de extração e 
causar despolimerização dos polissacarídeos (TIAN et al., 2012; ZHAO et al., 2015).  
Outro fator que deve ser levado em conta é a configuração do extrator: sonda de 
ultrassom (sonicação direta) ou banho de ultrassom (sonicação indireta). No banho de 
ultrassom, o transdutor é diretamente preso no fundo da cuba do aparelho e a energia 
ultrassônica é transmitida de forma irregular através do líquido (geralmente água) para o 
frasco com a solução, o que causa redução da eficiência de irradiação. As vantagens da sonda 
ultrassônica são não ocorrer transferência de irradiação ultrassônica pelas paredes do tanque e 
a possibilidade de ser sintonizada para fornecer diferentes potências. Geralmente, a sonicação 
direta é capaz de extrair mais compostos que a sonicação indireta, pois a primeira promove 
uma cavitação mais intensa (CHEMAT; ZILL; KHAN, 2011). Porém, os dois modos devem 
ser avaliados, pois a intensa cavitação da sonicação direta também pode produzir maior 
quantidade de açúcares de baixa massa molar (LINGYUN et al., 2007). 
Consequentemente, é importante estudar as melhores condições do processo de 
extração, pois também dependem da matéria-prima e do composto a ser extraído. 
 
2.4. Processos de separação por membranas (PSM) 
2.4.1. Aspectos gerais  
Entre os processos convencionais de separação como a destilação, extração, 
fracionamento, adsorção, etc., destaca-se a tecnologia de membranas. Este processo é aplicado 
em escala industrial para alimentos, medicamentos, processamento de bioprodutos, tratamento 
de efluentes e reuso de água, entre outros. Suas principais vantagens são: alta seletividade, 
baixo consumo energético, possibilidade de separação de forma contínua, simplicidade de 
operação e uso de baixas temperaturas (ou temperatura ambiente) (HABERT; BORGES; 
NOBREGA, 2006). 
 Esta tecnologia se baseia no princípio de permeação seletiva de moléculas de soluto 
em membranas semipermeáveis, resultando em duas correntes distintas: corrente de permeado 
(solução contendo componentes que atravessam a membrana) e concentrado (solução 
contendo os componentes retidos pela membrana) (
Figura 2.4. Representação esquemática da separação por membranas.
 
Existem quatro processos de 
pressão entre o lado da alimentação e o lado do permeado 
escoamento através da membrana
hidráulica necessária para que ocorra o processo de transporte 
diferenciam esses processos. Além disso, a distinção da seletividade de cada membrana está 
relacionada com o tamanho do poro desta e 









Figura 2.4) (CHERYAN, 1998)
 
separação por membrana que utilizam 
como força motriz, para promover o
: micro, ultra, nanofiltração e osmose inversa. 
e o diâmetro médio dos poros 























Microfiltração 0,5 – 2 bar 102-104 nm 
Partículas em suspensão, 
bactérias, lipídeos. 




Ultrafiltração 1 – 7 bar 1–100 nm 
Colóides, proteínas, 
macromoléculas, vírus. 




Nanofiltração 5 – 25 bar 
0,8–0,15 
nm 
Moléculas de MM média 
500 < MM < 2000 Da 





15 – 81 bar 
0,1–0,12 
nm 
Todo material solúvel ou 
em suspensão. 
Água 
MM = Massa Molar 
 
Dois tipos de configuração de equipamentos podem ser utilizados no processo de 
separação por membranas: o método de filtração frontal (dead-end), empregado em processos 
de pequena escala, e a filtração tangencial (cross-flow) (Figura 2.5). Na filtração pelo método 
frontal (Figura 2.5.A), a alimentação se dá perpendicularmente à posição do meio de 
separação (membrana); o soluto, ou os materiais em suspensão são retidos, acumulando-se na 
superfície da membrana com o passar do tempo e para minimizar este acúmulo de material na 
superfície é realizada a agitação da alimentação próxima a superfície da membrana 
(DZIEZAK, 1990; HABERT; BORGES; NOBREGA, 2006). 
 
 Figura 2.5. Esquemas ilustrativos das filtrações (A) convencional e (B) tangencial e se
respectivos comportamentos do fluxo e da resistência causada pelo acúmulo de material na 
superfície da membrana em função do tempo, onde J é o fluxo de permeado e R
ao fluxo causada pelo acúmulo
 
No caso da filtração tangencial (Figura 2.5
ou a suspensão escoa paralelamente à superfície da membrana. Desta maneira, as partículas 
depositadas sobre a membrana são constantemente arras
da alimentação. O acúmulo de materiais na superfície e a resistência ao fluxo são minimizados 
e o fluxo se mantém mais alto ao longo do tempo, tornando possível a concentração da 
alimentação com alto teor de solutos, 
operação do sistema em regime contínuo 
BORGES; NOBREGA, 2006)
O fluxo e a retenção dos compostos 
uma aproximação grosseira da filtração tangencial (
avaliar e restringir a gama de membranas a serem analisadas no
Fluxo muito baixo 
Baixa passagem de permeado
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 de soluto na superfície da membrana. Adaptado de
(1998). 
.B), em processos de maior escala, a solução 
tadas pela própria corrente tangencial 
o trabalho com maior volume de matéria
(PAULSON; DZIEZAK, 1990; HABERT; 
. 
obtido no sistema de filtração frontal
cross-flow). Porém, o primeiro é útil para 








t é a resistência 
 Cheryan 
-prima e a 
 (dead-end) é 
. 
(B) 
 Além das configurações, o
operação do sistema; das propriedades físico
fluidos de alimentação (causadores da polarização de concentração); e das propriedades dos 
materiais da membrana (características de retenção, estrutura dos poros, tendência a 
incrustações, hidrofobicidade e estrutura química) 
NGHIEM; HAWKES, 2007). 
 
2.4.2. Limitações do processo
Nos processos de separação por membranas, é normal ocorrer um
permeado com o tempo, sendo
membranas nos diversos processos
polarização da concentração, camada polarizada e incrustação dos poros da membrana durante 
o processamento (HABERT; BORGES;
Marshall, Munro e Trägardh 
de filtração em três estágios (Figura 2.
 
Figura 2.6. Divisão do fluxo de permeado em três estágios. 
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 desempenho das membranas depende das condições de 




 esse a principal limitação para a aplicação bem
. Os fenômenos que limitam o fluxo de permeado
 NOBREGA, 2006). 





 contidos nos 
WAITE, 2005; 




 O primeiro é caracterizado por uma queda brusca do fluxo nos primeiros minutos de 
filtração, causada pela polarização da concentração. No segundo estágio, o declínio do fluxo é 
menos acentuado e inicia-se a precipitação dos solutos acumulados na polarização da 
concentração. Este fato tem como consequência o bloqueio dos poros e a adsorção dos 
componentes na membrana, ocasionando a formação da camada polarizada e da incrustação. O 
terceiro estágio é a consolidação da incrustação, no qual o fluxo decresce de forma contínua e 
suave. 
Durante o processo de filtração, 
para a superfície da membrana por transporte convectivo e, sendo parcialmente ou totalmente 
rejeitados, tendem a se acumular nesta superfície. F
concentração, já que a quantidade de solutos próximos à superfície da membrana torna
maior que no seio da solução. 
recebe o nome de polarização da concentração
componentes rejeitados são transportado
desviando o fluxo de permeado em relação ao fluxo de água pura. 
solutos é muito alto na superfície da membrana
(CHERYAN, 1998; CUI; MURALIDHARA
gelificada quando proteínas e polissacarídeos estão presentes na alimentação.
 
Figura 2.7. Esquema de formação de
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os sólidos presentes na alimentação são 
orma-se, então, um 
Este aumento da concentração de solutos junto 
 (Figura 2.7). No estado 
s de volta em direção à alimentação, devido à difusão, 
Quando 
, é formado o fenômeno de camada polarizada 
, 2010), que pode dar origem a uma camada 
 
 







de equilíbrio, os 





A incrustação é geralmente definida como um processo que resulta numa queda de 
desempenho da membrana, devido à deposição de substâncias em suspensão ou dissolvidas na 
superfície ou no interior dos poros desta. A causa da deposição de partículas pode ser atribuída 
às interações físico-químicas destas com a membrana; entupimento total ou parcial dos poros 
por moléculas ou partículas em suspensão através de uma ação mecânica de bloqueio 
superficial ou no interior dos poros; e depósito de material em suspensão sobre a superfície da 
membrana, com formação de uma torta de filtração. Desta maneira, a incrustação pode 
acontecer por causa das características da superfície, das propriedades do material constituinte 
da membrana, da concentração e das propriedades do soluto, ou da interação entre eles; e dos 
parâmetros operacionais (CHERYAN, 1998; CUI; MURALIDHARA, 2010).  
Estes fenômenos podem ser entendidos como uma redução da superfície ativa da 
membrana, contribuindo para um acréscimo da resistência à transferência de massa. Deste 
modo, há uma redução no fluxo de permeado e/ou aumento da rejeição de soluto pela 
membrana (HABERT; BORGES; NOBREGA, 2006; CUI; MURALIDHARA, 2010). 
A polarização da concentração que refere a um acúmulo de solutos reversível; através 
do processo de limpeza da membrana é possível recuperar a permeabilidade (a integridade e 
eficiência da membrana à passagem de solvente retornam a sua condição anterior à operação). 
No entanto, a incrustação pode ser totalmente ou parcialmente eliminada, necessitando de 
operações de limpeza química, com substâncias detergentes, soluções alcalinas ou ácidas e 
agentes oxidantes (HABERT; BORGES; NÓBREGA, 2006). 
Esses fenômenos podem ser minimizados controlando as condições operacionais, como 
a redução da pressão de aplicação (CHERYAN, 1998). Nos processos de separação por 
membranas com valores baixos de pressão de operação, geralmente, o fluxo de permeado 
aumenta gradualmente com a pressão aplicada. Porém, a partir de certa pressão o aumento 
desta não causa aumento do fluxo de permeado. Este fluxo alcançado é chamado de fluxo 
crítico e pode ser explicado pela polarização da concentração, incrustação dos poros e/ou 
compactação da membrana (BERK, 2009; PABBY; RIZVI; SASTRE, 2009). 
A pressão de operação, além de influenciar o fluxo, pode afetar na retenção de 
compostos. Com o aumento da pressão, devido à maior polarização da concentração, 




retenção na corrente de concentrado (GOULAS et al., 2002; CHHAYA et al., 2011; 
MORENO-VILET et al., 2013; MICHELON et al., 2014). 
Neste sentido, é importante investigar a causa e o mecanismo de incrustação, para 
garantir a escolha adequada dos parâmetros de processo. Desta maneira, a caracterização da 
superfície da membrana antes e após o processo de filtração e uma modelagem do declínio do 
fluxo de permeado podem auxiliar no melhor entendimento deste para se alcançar maior fluxo 
e produtividade. 
 
2.4.3. Modelo de fluxo de permeado 
Diversos modelos matemáticos foram propostos para descrever a curva do fluxo de 
permeado com o tempo em processos de separação por membranas. Modelos semi-empíricos, 
nos quais os parâmetros têm um significado físico, podem apresentar uma predição acurada da 
queda do fluxo de permeado e, simultaneamente, explicar o mecanismo de incrustação 
(CHERYAN, 1998). 
 Entre estes modelos, o proposto por Hermia (1982) foi desenvolvido para filtração 
perpendicular, pressão constante e fluido não newtoniano (lei da potência). No entanto, este 
modelo foi posteriormente modificado por diversos autores, a fim de adequá-lo às diferentes 
condições de processo (como fluidos newtonianos e filtração tangencial) e, desta maneira, é 
amplamente utilizado para análise do fluxo de permeado (FIELD et al., 1995; MACHADO et 
al., 2012; NG et al., 2014). Os parâmetros considerados neste modelo têm um significado 
físico e contribuem para a compreensão dos mecanismos de incrustação da membrana. Assim, 
este modelo é capaz de descrever o declínio do fluxo de permeado e os quatro mecanismos de 
formação da incrustação: bloqueio completo, bloqueio parcial, bloqueio interno do poro e 





 O modelo de forma geral pode ser descrito pela Eq. 2.1
sendo t o tempo (h), V o volume (L), 
do mecanismo de incrustação,




de poros (n=2) 
Bloqueio parcial 
de poros (
Figura 2.8. Ilustração dos mec
 
A partir da Eq. (2.1) foram formulados os quatros 
seguir (VELA et al., 2008): 
• Bloqueio completo do poro (n=2)
Este tipo de entupimento ocorre quando o tamanho d
tamanho dos poros da membrana. 
ou macromoléculas que alcançam a superfície da membrana
entrada dos poros desta. Além disso, outra consideraçã
sedimenta sobre outra molécula que tenha se
Desta forma, a resistência ao fluxo de permeado aumenta com a diminuição do número de 
poros livres na superfície da membrana. 
parâmetro n era igual a 2 e o fluxo de permeado decresce exponencialmente

















n a constante que assume diferentes valores dependendo 






de poros (n=3/2) 
Formação da torta 
de filtração (
anismos de incrustação. Adaptado de Vela et al. (2008).
modelos para incrustação descritos a 
 
as partículas é maior do que o 
Assim, o modelo considera que todas as partículas sólidas 
 bloqueiam completamente a 
o é que uma molécula nunca se 
 depositado sobre a membrana previamente. 









-se que o 




ln  = ln  − 	.  (2.2) 
sendo J o fluxo (L/h.m2), Jo o fluxo inicial de permeado (L/h.m2), t o tempo de filtração (h), K1 
pode ser expresso como uma função da área da superfície da membrana bloqueada por 
unidade do volume total que permeia através da membrana (s−1). 
 
• Bloqueio interno ou padrão do poro (n=3/2) 
Esse tipo de incrustação é causado pelas moléculas menores que o tamanho dos poros 
da membrana. O entupimento ocorre devido à adsorção dessas moléculas nas paredes dos 
poros, de forma que o volume desses diminui proporcionalmente com o volume de permeado, 
ou seja, a seção transversal dos poros diminui com o tempo, aumentando a resistência à 
filtração e diminuindo o fluxo. Para esse modelo, o fluxo de permeado como uma função do 







+ .  (2.3) 
sendo que K2 representa a redução da área da seção transversal dos poros por unidade de fluxo 
total permeado (m-1/2.h-1/2). 
 
• Bloqueio parcial ou intermediário do poro (n=1) 
Este modelo considera que, quando uma molécula se aproxima de um poro aberto, esta 
o obstrui. Porém, o modelo do bloqueio parcial é menos restrito que o mecanismo de bloqueio 
completo porque considera que algumas moléculas podem se depositar sobre outras 
previamente depositadas. Assim, assume-se que cada ponto da superfície da membrana possui 
a mesma chance de ser bloqueado pelas partículas. Considerando essas hipóteses, concluiu-se 
que nesse caso n era igual a 1. A Eq. (2.1) expressa em termos de fluxo de permeado versus 










onde K3 pode ser expresso como uma função da superfície da membrana bloqueada por 
unidade do volume total que permeia através da membrana (m−1). 
 
• Formação da torta de filtração (n=0) 
Neste modelo, uma camada polarizada é formada na superfície da membrana, assim, 
como no caso do modelo para bloqueio total, as moléculas de soluto são maiores que os poros 
das membranas e não penetram neles. No entanto, a concentração das moléculas de soluto é 
alta e elas podem se depositar tanto sobre a superfície da membrana quanto sobre a própria 
camada de sólidos previamente depositada. Assim, à resistência à permeação promovida pela 
própria membrana é adicionada a resistência produzida pela torta de filtração. A Equação (2.5) 
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 (2.5) 
sendo que K4 pode ser expresso como a função da área de torta de filtração formada por 
unidade de volume total que permeia através da membrana (s.m-2). 
 
 A partir dos dados experimentais, J e t, podem-se determinar os parâmetros ajustáveis 
em cada modelo, J0 e K (destacados nas Eq. 2.2 a 2.5). 
Geralmente, ao se analisar os dados experimentais, apenas um desses modelos é 
assumido. Entretanto, em soluções que possuem diversos compostos com diferentes 
propriedades físicas e químicas e ampla distribuição de massa molecular, como, por exemplo, 
um extrato ou um suco, os mecanismos de incrustações são muito complexos. Neste caso, a 
incrustação não pode ser atribuída a um só modelo, pois os solutos podem tanto ser adsorvidos 






2.4.4. Caracterização da superfície das membranas 
A caracterização das superfícies das membranas permite compreender o processo de 
separação, pois suas estruturas e propriedades estão relacionadas com o desempenho do 
processo e a incrustação. Assim, a compreensão desta relação pode levar a decisões mais 
embasadas sobre a escolha de uma membrana ou da condição de operação. 
Entre os vários aspectos das membranas que podem ser analisados estão a composição 
química, a densidade de cargas, a molhabilidade, a morfologia, a topografia entre outras. 
Algumas das técnicas utilizadas são: espectroscopia no infravermelho por transformada de 
Fourier (FTIR) para análise da composição química das superfícies das membranas; densidade 
de cargas ou potencial zeta para estudo do efeito do pH e das características de moléculas em 
solução sobre a carga da membrana; ângulo de contato em tensiômetro, para medida da 
hidrofilicidade ou a molhabilidade da superfície da membrana. Várias tecnologias podem ser 
empregadas para o estudo da morfologia das membranas antes e após o processo de filtração, 
entre elas, as mais utilizadas são a microscopia eletrônica de varredura (MEV) e a microscopia 
de força atômica (MFA). 
A técnica de microscopia de força atômica é relativamente recente. Esta técnica 
dispensa a necessidade de uma amostra com superfície condutora e permite obter imagens 
topográficas em 3D da superfície e caracterizá-las, em relação à rugosidade, área superficial, 
entre outras. Assim, a MFA também permite o estudo da adesão de partículas e as 
propriedades do depósito devido à incrustação (Techniques for Membrane Surface 
Characterization, 2009). 
A rugosidade das membranas pode ser obtida antes e após a filtração, podendo fornecer 
informações importantes, como maior ou menor susceptibilidade à incrustação, adsorção e 
depósito de partículas durante o processo e outros fenômenos de transporte. Esta medida pode 
ser definida como as variações do relevo (irregularidades) de uma superfície, demonstradas na 
distribuição (diferença) de alturas entre os topos e vales (Figura 2.9), e pode ser expressa 
como a média ou a média quadrática. 
A rugosidade depende do tamanho da área de digitalização da MFA, desta forma, para 




tamanho. Também, se sugere a medida em diferentes dimensões, pois quanto maiores as áreas 
de digitalizações, maiores serão as rugosidades das amostras (BOUSSU et al., 2006). 
 
 
Figura 2.9. Representação da distribuição de alturas da seção transversal da membrana NP010 
(Nadir Microdyn) após o uso. 
 
Carvalho et al. (2011) estudaram a caracterização da superfície de membranas de 
nanofiltração antes e após a filtração de clavulanato de potássio. As imagens obtidas na 
microscopia de força atômica com ampliação de 40 x 40 nm permitiram aos autores identificar 
a distribuição do tamanho de poro, bem como sua geometria na superfície das membranas 
antes de sua utilização. As imagens (obtidas a 0,5 x 0,5 e 10 x 10 µm2) permitiram o estudo da 
rugosidade e a análise da adsorção de clavulanato na superfície das diferentes amostras.  
As técnicas de análise das superfícies das membranas podem ser utilizadas de forma 
complementar, permitindo, assim, obter maior número de informações dos processos. 
 
2.4.5. Aplicação do processo de filtração por membranas para separação de 
compostos funcionais 
Devido às variedades de membranas existentes com diferentes seletividades, estas 
podem separar uma ampla gama de compostos, sendo empregadas em vários segmentos da 




(micro, ultra, nanofiltração e osmose inversa) é amplamente utilizado para clarificação, 
purificação e concentração de produtos na indústria alimentícia. 
Como o presente trabalho trata da utilização dos processos de separação por 
membranas para tratamento de extrato de alcachofra, produzido a partir de resíduo industrial, 
o foco será dado para clarificação e separação de compostos funcionais em sucos e extratos, e 
em tratamento de resíduos (líquidos e extratos produzidos a partir de resíduos sólidos) da 
indústria alimentícia. Ao final, serão discutidos a purificação e o fracionamento de açúcares 
utilizando os processos de membranas. 
 
a) Sucos e extratos 
A microfiltração e ultrafiltração podem ser utilizadas para separar partículas em 
suspensão (clarificação) e bactérias (esterilização bacteriana a frio). A clarificação e a 
esterilização podem ser feitas em uma única etapa, reduzindo tempo, utilização de solventes 
orgânicos e eliminando etapas de centrifugação, coagulação, filtração e pasteurização ou 
esterilização (HABERT; BORGES; NOBREGA, 2006). Além disso, como não utiliza altas 
temperaturas, mantém o sabor fresco dos produtos e a qualidade nutricional e funcional, pois 
preserva os compostos termossensíveis com propriedades bioativas, como vitaminas e 
polifenóis. A microfiltração e ultrafiltração já foram aplicadas com sucesso para clarificação 
e/ou esterilização de extrato de stévia (CHHAYA et al., 2011), suco de chicória (ZHU et al., 
2013), suco de romã (BAGCI, 2014), suco de maracujá (DOMINGUES et al., 2014), suco de 
limão (MAKTOUF et al., 2014). 
Além disso, a nanofiltração tem sido utilizada para concentração de extratos de 
própolis (MELLO; PETRUS; HUBINGER, 2010), erva-mate (MURAKAMI et al., 2013), 
pequi (MACHADO; MELLO; HUBINGER, 2014), juçara (VIEIRA, 2015) e alcachofra 
(RABELO, 2015), resultando na manutenção de aroma, cor, sabor, e micronutrientes. 
A destilação osmótica também vem sendo utilizada para concentrar soluções com 
compostos termossensíveis com propriedades funcionais. Neste processo, sob condições 
isotérmicas e pressão atmosférica, uma solução aquosa pode ser concentrada por gradiente 




inorgânicos como NaCl, CaCl2, MgCl2 e MgSO4, ou solventes orgânicos como glicerol e 
poliglicerol). Uma membrana hidrofóbica com tamanho de poros utilizado em processo de 
microfiltração (~0,1-10 μm) é normalmente empregada para separar estas duas soluções. Esta 
operação em reduzido tempo é capaz de alcançar altas concentrações da solução de trabalho. 
Zambra et al. (2015) realizou a concentração de suco de oxicoco (Vaccinium macrocarpon 
Ait.) e alcançou um fator de concentração de seis em apenas 18 min de processo. 
Os processos integrados, acoplando mais de um tipo de membrana ou utilizando além 
das membranas outras técnicas de purificação, estão sendo empregados para clarificação, 
fracionamento e concentração de produtos, pois podem reduzir os custos e aumentar a 
produtividade das operações (QUIST-JENSEN; MACEDONIO; DRIOLI, 2015). 
 
b) Tratamento de resíduos 
 Além destes produtos alimentícios, os estudos também estão utilizando o processo de 
separação por membranas para clarificação e fracionamento de compostos com alto valor 
agregado, de águas residuais e de extratos produzidos a partir de resíduos sólidos gerados na 
indústria de alimentos. 
O crescente interesse pelo tratamento de águas residuais é proveniente dos problemas 
de escassez de água e de deterioração da qualidade, fazendo-se necessário o reuso e 
alternativas no tratamento de efluentes, pois a indústria de alimentos é uma das que mais 
utilizam água no setor industrial (SALEHI, 2014). As águas residuais purificadas e 
desinfetadas podem ser reutilizadas em procedimentos industriais, desta maneira o consumo 
de água doce pode ser minimizado. 
Götz et al. (2014) apresentam um exemplo em uma cervejaria de como o reúso de água 
pode diminuir custos industriais. Os autores consideraram uma cervejaria de média dimensão 
na região de Berlim, que produz anualmente 100 mil m3 de cerveja. Esta requer 400 mil 
m3/ano de água doce e produz 220 mil m3/ano de águas residuais. Se o preço de água doce for 
de 2,20 €/m3 e o preço de águas residuais de 2,50 €/m3, os custos de água anuais serão de € 1,4 
milhões. Os custos operacionais (excluindo pessoal) de um biorreator de membrana seguido 




doce pode ser substituída por água de reúso. O tratamento anual custaria um montante de € 
337 mil. Assumindo os custos de investimento entre € 200 mil e 300 mil, a usina de 
tratamento de águas residuais teria o custo amortizado entre três e quatro anos, levando em 
consideração a redução dos custos de água. Os autores ainda sugerem que se o resíduo da 
limpeza CIP for tratado individualmente e reutilizado, o custo com produtos químicos e água 
reduziriam em € 100 mil por ano. O efluente purificado também poderia ser utilizado na 
irrigação, pois o tratamento de águas residuais por operações de membrana remove 
substâncias nocivas à saúde humana (como patógenos e outros contaminantes), tendo 
qualidade adequada para ser aplicada e possibilitando assim, uma produção sustentável de 
alimentos (QUIST-JENSEN; MACEDONIO; DRIOLI, 2015). 
Castro-Muñoz e Yáñez-Fernandez (2015) utilizaram a microfiltração para remover 
partículas suspensas, partes de grãos, macromoléculas e cálcio insolúvel de águas residuais do 
beneficiamento de milho. Após utilização de duas membranas de ultrafiltração, fracionaram os 
compostos; a membrana de 100 kDa concentrou carboidratos, enquanto o concentrado da 
membrana de 1 kDa apresentou cálcio e sólidos solúveis; e o permeado, polifenóis. Com o 
mesmo propósito, recuperação de açúcares e polifenóis, Conidi, Cassano e Garcia-Castello 
(2014) e Zagklis et al. (2015) utilizaram ultrafiltração e posterior nanofiltração para tratar água 
residual do processamento de alcachofra e de óleo de oliva, respectivamente. 
Além do tratamento de águas residuais, o interesse pela redução de resíduos sólidos 
também é crescente. A indústria de alimentos gera elevada quantidade de resíduo sólido como 
cascas, sementes, fibras, etc., que normalmente são descartados ou utilizados como adubo ou 
misturados na ração animal. Porém, compostos com alto valor agregado (como açúcares, 
proteínas, antioxidantes, etc.) podem ser recuperados a partir destes resíduos. Portanto, estes 
podem representar uma fonte barata, abundante e sustentável de ingredientes alimentícios. 
Desta maneira, Prudêncio et al. (2012) e Brazinha, Cadima e Crespo (2015) estudaram 
a extração e concentração de polifenóis a partir dos resíduos de casca de árvore de mate e 
polpa de café, respectivamente. A partir do resíduo da indústria de atum em conserva, o 
hidrolisado proteico produzido foi fracionado por membrana de ultra (8 kDa) e nanofiltração 
(1 kDa), a primeira concentrou peptídeos maiores que 4 kDa, e a segunda concentrou os 




a partir de casca de laranja, produzindo açúcares prebióticos. Estes e os não-prebióticos foram 
retidos 100 % e 40 % no concentrado, respectivamente, após diafiltração e concentração 
(GÓMEZ et al., 2014). 
Diante do exposto, é notável o potencial do processo de separação de membranas para 
o tratamento de águas residuais e para a recuperação de compostos com propriedades 
funcionais dos efluentes e dos extratos, obtidos a partir de resíduos sólidos, produzindo 
ingredientes que possam ser reutilizados novamente na indústria alimentícia. 
 
c) Purificação e fracionamento de açúcares 
Os oligossacarídeos podem ser extraídos de fontes vegetais ou produzidos 
biotecnologicamente pela transfrutosilação em resíduos de sacarose. O produto obtido 
geralmente contém, além dos oligossacarídeos, dissacarídeos e monossacarídeos, como 
sacarose, lactose, glicose, frutose e galactose. Estes últimos não contribuem para as 
propriedades benéficas da mistura (GOULAS et al., 2002), mas influenciam a percepção 
sensorial (doçura) e aumentam o conteúdo calórico do produto. Desta maneira, a remoção 
destes açúcares de menores massas molares, aumenta o valor agregado do produto.  
Apesar das aplicações do processo de separação por membranas apresentadas nas 
seções anteriores, ainda existem limitações na separação de compostos de massas molares 
muito próximas, como os açúcares. Estes são moléculas neutras com similaridades estruturais 
e a separação é baseada na massa molar e fenômenos de convecção e difusão (GOULAS et al., 
2002; MORENO et al., 2014). Os monossacarídeos (frutose e glicose) possuem em média 
massa molar de 180 g/mol, os dissacarídeos (sacarose) possuem cerca de 342 g/mol e os 
oligossacarídeos possuem massas molares (GF2 504 g/mol; GF3 666 g/mol; GF4 828 g/mol; 
rafinose 504 g/mol) diferindo apenas em aproximadamente 162 g/mol (uma unidade 
monomérica). 
O processo de nanofiltração já foi proposto por vários autores para purificação e 
concentração de oligossacarídeos (GOULAS et al., 2002; GOULAS et al., 2003; 
GRANDISON; RASTALL, 2003; LI et al., 2004; LI et al., 2005; CATARINO et al., 2008; 




MORENO-VILET et al., 2014; PATIL; JANSSEN; BOOM, 2014). Os principais resultados 
obtidos por estes trabalhos estão apresentados na Tabela 2.3. 
Moreno-Vilet et al. (2014) utilizaram uma membrana espiral de MWCO de 600 Da 
para separar inulina (com massa molecular variando em 800 a 4500 g/mol) de sacarose, 
frutose e glicose. Os autores alcançaram rejeição de 86 e 50 % de inulina e sacarose, 
respectivamente. Este trabalho exemplifica bem a dificuldade da total separação de açúcares 
por membranas. Mesmo a separação da inulina e da sacarose, que possuem cerca de 500 g/mol 
de diferença entre as massas molares, não é completa. 
A nanofiltração em conjunto com a diafiltração também tem sido aplicada para 
purificação. Esta consiste na adição de solvente ao concentrado, diminuindo sua viscosidade e 
promovendo uma contínua eliminação de espécies químicas de menor massa molar, 
juntamente com o solvente, devido à permeação através da membrana (HOWELL; 
SANCHEZ; FIELD, 1993; CHERYAN, 1998). 
Li et al. (2004; 2005) utilizaram um módulo de filtração tangencial de nanofiltração 
com duas membranas espirais, operando a 10 bar, para estudar a purificação dos FOS, pela 
diafiltração do xarope comercial contendo glicose, frutose, sacarose, GF2, GF3 e GF4. O 
processo apresentou uma retenção de 90% de FOS, 45% de sacarose e 19% de 
monossacarídeos. Kuhn et al. (2010; 2011) separaram FOS obtidos por síntese enzimática 
utilizando unidade de nanofiltração tangencial, operando a 40 bar, com a membrana NP030 
(Nadir Mycrodin, Wiesbaden, Alemanha) de MWCO de 400 Da. Os autores realizaram o 
processo em dois estágios: primeiramente, a diafiltração a volume constante, e após, a filtração 
do permeado obtido no primeiro estágio. O processo obteve pureza de FOS de 90 % (razão 
entre a concentração do FOS e a concentração de açúcares totais no concentrado). Porém, 
Michelon et al. (2013), utilizando a mesma membrana, obtiveram purificação de 61 % dos 
galactooligossacarídeos, e o processo de diafiltração contínua aumentou a purificação em 







Tabela 2.3. Aplicações da nanofiltração para purificação e fracionamento de açúcares. 
Membrana MWCO (Da) Alimentação Principais resultados e conclusões Referência 
Plana 1000 e *1 Frutose, sacarose e 
rafinose ou mistura 
comercial de GOS 
Aumento da pressão, redução na concentração de alimentação 
e da temperatura aumentaram a retenção. A diafiltração 
apresentou retenção de 14, 59 e 98 % de mono, dissacarídeos 
e oligossacarídeos, respectivamente. 
GOULAS et 
al. (2002) 
Plana 1000 e *1 Mistura comercial 
de oligossacarídeos 
O processo removeu 80 % dos monossacarídeos da solução 
inicial. GOULAS et 
al. (2003) 
Espiral *2 Mistura comercial 
de oligossacarídeos 
Dois modos de diafiltração: volume constante e variável, 
ambos os casos obtiveram FOS com pureza acima de 90 %. 
LI et al. 
(2004) 
Espiral *2 Mistura comercial 
de oligossacarídeos 
Modelo de extensão de poros predisse os fatores que afetaram 
a rejeição de FOS: gradiente de pressão, impedimento estérico 
e atrito. 
LI et al. 
(2005) 
Plana 250 – 46000 Glicose, sacarose e 
rafinose 
Processo influenciado pela concentração e presença de íons de 
cálcio na alimentação e massa molar de corte da membrana.  
CATARINO 
et al. (2008) 
Espiral 150-1000 Glicose, lactose e 
oligossacarídeos 
Sob condições ótimas, houve 90,5% e 52,5% dos níveis de 
rejeição de glicose e de lactose, respectivamente, com 
purificação de 54,5 %. 
FENG et al. 
(2009) 
MWCO: massa molar de corte; GOS: galactooligossacarídeos. 




Tabela 2.3. Aplicações da nanofiltração para purificação e fracionamento de açúcares. (continuação) 
Membrana MWCO (Da) Alimentação Principais resultados e conclusões Referência 
Plana/ 
Espiral 
150-1000 Mistura de FOS Com a membrana selecionada, a diafiltração alcançou 80 % de 
purificação de FOS. 




150-1000 Mistura de FOS Filtração em dois estágios apresentou 90 % de purificação. O 
processo foi modelado tendo em conta os efeitos da pressão 
osmótica e as alterações na resistência devido à adsorção de 
soluto sobre a membrana. 




150-1000 Mistura de GOS A nanofiltração alcançou 60 % de purificação e a diafiltração 
aumentou esta em 5 %. O processo foi modelado tendo em 
conta os efeitos da pressão osmótica e as alterações na 
resistência devido à adsorção de soluto sobre a membrana. 
MICHELON 
et al. (2013) 
Espiral 600 Inulina, 
sacarose, frutose 
e glicose 
A concentração inicial da solução e a pressão de operação 
influenciaram na separação. Purificação de inulina em 93 %. 
MORENO-
VILET et al. 
(2014) 
Plana *2 Mistura de GOS Três estágios sequenciais de nanofiltração apresentaram maior 
separação dos oligossacarídeos, dos monossacarídeos e 
dissacarídeos. 
Patil et al. 
(2014) 
MWCO: massa molar de corte; GOS: galactooligossacarídeos 





Os autores citados utilizam soluções modelos de misturas de açúcares para estudar o 
processo de filtração, pois este é complexo, quando se utiliza soluções “reais”. Quando 
soluções como sucos e extratos são utilizadas no processo de filtração por membranas, o fluxo 
de permeado e o parâmetro de rejeição são fortemente influenciados pela composição da 
solução e pelo material da membrana, além das condições operacionais e massa molar de 
corte. Durante a filtração, pode haver interações entre os solutos (como polissacarídeos e 
proteínas) e também destes com a membrana, causando mudanças na forma de incrustação, e 
consequentemente, nos parâmetros operacionais (YAO; ZHANG; CUI, 2010; HWANG; 
CHIANG, 2014). Foram encontrados poucos estudos na literatura tendo como objetivo a 
separação de açúcar em soluções “reais”, cujos resultados principais estão apresentados na 
Tabela 2.4. 
Moreno-Vilet et al. (2013) realizaram o estudo da separação de frutanos, a partir de 
solução modelo de açúcares (inulina, sacarose, glicose e frutose comerciais) e de suco de 
agave, utilizando unidade de filtração que simula o escoamento tangencial com membrana de 
celulose com MWCO de 1 kDa. Os resultados de retenção para os processos acima citados 
foram similares para sacarose, glicose e frutose (cerca de 50 %). Porém, em relação à inulina, 
a filtração com suco de agave como alimentação teve menor rejeição (80 %) que quando 
utilizando solução padrão (90 %). Gullón et al. (2011) também conseguiram a mesma 
diferença de retenção entre os açúcares não-prebióticos e prebióticos. Já Zhao et al. (2013) 







Tabela 2.4. Aplicações da nanofiltração para purificação e fracionamento de açúcares em sucos e extratos. 
Membrana MWCO (Da) Alimentação Principais resultados e conclusões Referência 
Plana 1000 Solução 
fermentada de 
casca de maçã 
Sequencial diafiltração e concentração alcançaram cerca de 90 
% de rejeição de GOS, GuOS, XOS, AOS e OGaU, e apenas 
20 % de rejeição de arabinose e ácido láctico. 
GULLÓN et al. 
(2011) 
Espiral 1000 Xarope de soja Diafiltração reteve ao final: 14, 19, 48 e 61 % de 
monossacarídeos (frutose e glicose), sacarose, rafinose e 
estaquiose, respectivamente. 
ZHAO et al. 
(2013) 
Plana 1000 Solução 
modelo e suco 
de agave 
Com a solução modelo estudaram o efeito da pressão e 
concentração da alimentação sobre a rejeição, e depois 
aplicaram o suco, obtendo retenção de cerca de 50 % para 
monossacarídeos e dissacarídeos e 80 % de inulina. 
MORENO-
VILET et al. 
(2013) 







Estes trabalhos testaram a separação dos açúcares em apenas uma membrana e uma 
condição de operação. Entretanto, novos estudos devem ser realizados a fim de verificar a 
influência das diferentes massas molares de corte, materiais das membranas e condições de 
operação, como pressão, sobre a retenção de açúcares em soluções reais, pois estas, 
dependendo de sua composição, podem apresentar resultados bem diferentes dos obtidos em 
soluções modelos. 
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Artichoke industrial wastes, which are about 70% of the total artichoke flower, contain 
prebiotic sugar, such as fructooligosaccharides. In this study, the effect of ultrasound by two 
different modes (direct and indirect sonication) to enhance the conventional extraction has 
been evaluated, in terms of yield of prebiotic sugar from artichoke industrial waste. The 
ultrasound with direct sonication showed to be more efficient to produce rich-prebiotic sugars 
extracts than conventional and indirect sonication processes. Therefore, variables such as 
extraction temperature (50–70 °C), time (5–120 min) and power (240–480 W) have been 
investigated for the ultrasound extraction with direct sonication, in order to improve the 
prebiotic sugars yield. The chosen extraction conditions were: 10 min, 60 °C and 360 W. Ultra 
performance liquid chromatography−mass spectrometry (UPLC-MS) method was used to 
identify and quantify the sugar extracted. The artichoke waste extract is a potential source of 
prebiotic sugars, containing 1-kestose, nystose, fructofuranosylnystose and raffinose. 







Artichoke has an important nutritional value due to its particularly high content of 
bioactive compounds such as polyphenols, fructooligosaccharides, fibers and minerals. The 
economic use of the crop is mainly focused on the consumption of the edible flower heads 
marketed as fresh, frozen or canned products (Lattanzio et al., 2009).  
The artichoke canning industry generates a solid waste consisting mainly of the stems 
and external parts of the flowers (bracts), which are about 70% of the total artichoke flower 
(López-Molina et al., 2005). These wastes are generally used in the production of animal feed 
or as manure. However, the bracts can contain bioactive compounds, as fructooligosaccharides 
(FOS) (Lattanzio et al., 2009; López-Molina et al., 2005). 
FOS are natural fructose oligomers with a degree of polymerization (DP) varying from 
3 to 10 (Benkeblia, 2013; Saad et al., 2013). These sugars play an important role in human 
nutrition, as they affect the host by selectively stimulating the growth and/or activity of some 
microorganism in the colon, showing prebiotic effect (Gibson, Roberfroid, 1995). Moreover, 
they can be used as substitutes for sucrose because they have around 30-60 % of the sweetness 
of sucrose and low caloric value (4.2 to 6.3 kJ/g) (Saad et al., 2013; Roberfroid et al., 1993). 
Other related health benefits are that they increase mineral absorption (Gudiel-Urbano, Goñi, 
2002), colon cancer prevention (Pool-Zobel, 2005), reduction of the serum triacylglycerol and 
prevention of increases in the free cholesterol level (Delzenne et al., 2002). Because of these 
properties, industries became interested in the applications of FOS in functional foods and 
nutritional composites. 
Studies about recovery of valuable components from by-products of agricultural and 
food processing industries have been growing. Many ingredients are recovered from waste, 
such as β-glucan from oat mill waste (originated from rolled oat grains) (Patsioura et al., 
2011); proteins and peptides from blue shark skin (Rodríguez-Díaz et al., 2011); 
polysaccharides from pomegranate peel (Zhu, Liu, 2013); pectin oligosaccharides and D-
limonene from citrus peel (Gómez et al., 2014; Lopresto et al., 2014); polyphenols, glucose, 
fructose, and sucrose from artichoke wastewater (Conidi, Cassano, Garcia-Catello, 2014); 





Production of these components can be carried out according to “Universal Recovery 
Strategy” in five stages: macroscopic pre-treatment; macro- and micro- molecules separation; 
extraction; purification and product formation (Galanakis, 2012, 2014). These steps allow 
recovery of the valuable components and also their reutilization as ingredients inside foods 
(Galanakis, 2013). In some cases, extraction stage should happen prior to macro- and micro- 
molecules separation, as is the case of the present work, whereas prebiotic oligosaccharides 
need to be released from extraction solvent before fractionation and isolation steps. For 
extraction purposes, classic and emerging technologies can be applied. 
Conventional extraction with heated or boiling water is a widely used method to 
recover saccharides. This technique requires high temperatures and extended extraction times 
(Parniakov et al., 2014), which can cause saccharides degradation, reducing its functional 
effect (Wang et al., 2013). Emerging technologies have been used in order to develop new and 
environmentally friendly methods, reducing processing time, enhancing heat and mass transfer 
and improving product quality and functionality (Galanakis, 2013). Among these techniques, 
ultrasound (Prakash Maran et al., 2013; Afshari et al., 2015) and microwave-assisted 
extraction (Xie et al., 2010; Zheng et al., 2015), high pressure microfluidization-assisted 
extraction (Huang et al., 2012; Zhang et al., 2015), pulsed electric field (Zhu et al., 2012; 
Parniakov et al, 2014) have reported to recover oligo- and polysaccharides from plant tissues. 
Industry has already been using the ultrasound method to enhance mass transfer 
processes (Barba et al., 2013). Ultrasound generates cavitation, producing physical effects, 
such as liquid circulation currents and turbulence, helping the disruption of the raw material’s 
cell wall, which can lead to a significant increase in permeability of plant tissues (Shirsath et 
al., 2012). Ultrasound can, therefore, intensify the extraction, accelerating mass transfer, 
reducing process time, and process temperature (Shirsath et al., 2012; Galanakis, 2013).  
The important operational variables in ultrasound extraction that need to be properly 
selected are time, temperature and ultrasonic power, to have an economically viable process 
(Shirsath et al., 2012). Another operational condition that has influence on yield of extractable 
compounds during ultrasound processing is the reactor configuration, such as indirect 
extraction using ultrasonic bath and direct extraction using ultrasonic horn (Cheok et al., 2013; 





The aim of this study was to evaluate the effect of ultrasound-assisted extraction on the 
release of prebiotic sugars from artichoke bracts, and identify and quantify the sugars from the 
extract obtained in the selected condition. 
 
3.2. Material and Methods 
3.2.1. Raw material 
Artichoke waste originated from canning industry (bracts of heads) was collected from 
the Bom Sucesso factory (Sao Roque, Sao Paulo, Brazil). The material was sanitized in order 
to reduce pathogens using an antimicrobial water additive (peracetic acid at 80 ppm) and dried 
superficially at 20 °C for 10 hours. Then, the material was packed under vacuum and stored at 
-18 °C until use. Table 3.1 shows the approximate composition of artichoke bracts. 
 
Table 3.1. Approximate composition (g/ 100g) of artichoke bracts. 
Analyzed item Mean ± SD Methods 
Moisture (f.w.)  76.93 ± 0.51 AOAC (2006) 
Ash (d.w.)  3.84 ± 0.30 AOAC (2006) 
Protein (d.w.)  12.90 ± 0.67 AOAC (2006) 
Lipids (d.w.)  2.89 ± 0.13 Bligh and Dyer (1959) 
Dietary fiber (d.w.)  48.70 ± 2.95 AOAC (2006) 
Total carbohydrates (d.w.) 80.31 ± 0.92 By difference 
f.w.: fresh weight; d.w: dry weight. 
Data presented correspond to an average of five determinations, with standard deviations. 
 
3.2.2. Comparison of ultrasound-assisted (direct and indirect sonication) 
and conventional extraction for recovery of saccharides 
Saccharides from artichoke bracts were extracted by conventional technique as a 





Samples were pre-treated according to AOAC official method (n° 997.08, 2006) for 
FOS extraction. Initially, frozen artichoke bracts were homogenized with distilled water at 100 
ºC and a ratio of bracts to water 1:40 (g/g), with an industrial blender (Super Bar LT-2.0, 
Siemsen, Brusque, Brazil) for 15 s. The obtained suspensions were immediately subjected to 
different extraction procedures, as follows. 
For conventional extraction, AOAC official method (n° 997.08, 2006) was also 
followed. The suspension was placed in a jacketed reactor at 85 °C temperature and 
continuously agitated by a digital stirrer (TE-039/1 model, Tecnal, Piracicaba, Brazil), at a 
speed of 600 rpm.  
For direct sonication, the suspension was placed in a jacketed reactor, at 60 °C 
temperature, and the sonication probe was fitted into the reactors with its tip dipped into the 
suspension. The sonication probe has a 20 kHz frequency (DES500 model, Unique, 
Indaiatuba, Sao Paulo, Brazil) with a 1.00 cm flat tip probe diameter and a 7.00 cm length. The 
equipment can also be adjusted for output power (800 W of total power) and time. 
In the indirect sonication mode, the suspensions were placed into beaker flasks and 
immersed in an ultrasonic bath, at 60 °C temperature. The equipment consists of a stainless 
steel ultrasonic bath (USC-2800-A model, Thorton, Piracicaba, Sao Paulo, Brazil) at 40 kHz 
frequency and 154 W power. 
For all procedures, samples were taken in pre-determined extraction times of 5, 10, 15, 
20, 30, 45, 60, 90 and 120 min. They were filtered through a sieve (80 mesh) to eliminate 
large particles. Extracts were stored at -18 °C until analysis were performed. All extraction 
experiments were in duplicate. 
 
3.2.3. Selection of extraction operational variables using direct ultrasound 
Ultrasound-assisted extraction using direct sonication was selected because, as 
described in section 3.3.2, its yields were the highest. Then other experiments were conducted 
to select the operational conditions which enhance the prebiotic sugar yield. 
Samples were pre-treated as described in section 2.2. Frozen artichoke bracts were 





industrial blender (Super Bar LT-2.0, Siemsen, Brusque, Brazil) for 15 s. The suspension was 
placed in a jacketed reactor and the sonication probe was fitted into the reactors with its tip 
dipped into the suspension. The process was carried out under different conditions of 
temperature (50, 60 or 70 °C), power (240, 360 or 480 W) and time (5, 10, 15, 20, 30, 45, 60, 
90 and 120 min). All possible combinations for these variables were done. Samples were 
filtered through a sieve (80 mesh) to eliminate large particles. The extracts were stored at -18 
°C until the analyses were performed in terms of total carbohydrate, reducing sugars and 
prebiotic sugar yield. All trials were performed in duplicate. 
 
3.2.4 Energy analysis of extraction using direct ultrasound 
Specific supplied energy has been analysed in order to compare the results obtained in 






where P is the applied ultrasonic power (W), t is the ultrasonic time (s) that ranged from 0 to 
120 min, m is the extract mass (kg). 
 
And the heat energy (Q) for heating and keeping the extraction temperature was 
calculated based on Eq. (3.2) (Dhar et al., 2012): 
 =  × ( !"# −  ! $ "#) (3.2) 
where Q is the heat energy (kJ), cp is the specific heat of extract (4.18 kJ/kg °C), and tinitial and 
tfinal are the initial and final temperature of the extract (°C). 
 
cp was estimated according to the suspension composition (water and artichoke bracts) 
as described by Singh and Heldman (2001). The total energy required for the extraction 
process (TE) is the sum of heat energy (Q) and specific energy (SE) and has been calculated 





3.2.5. Prebiotic sugars and dry extract yield 
Prebiotic sugars yield was measured according to Lingyun et al. (2007). Prebiotic sugar 
extraction yield = (prebiotic sugar content x volume of extraction liquid/ mass of raw 
material). Results were expressed in g of prebiotic sugars / g of dry raw material mass. 
The dry extract yield was calculated as the ratio between the extract dry mass and the 
dry feed mass of raw material loaded into the extraction beaker. The extract mass was 
obtained by drying the samples in a vacuum oven at 70 ± 1 °C; the dry feed mass of raw 
material was obtained by drying the samples in a vacuum oven at 105 ± 1 °C, according 
AOAC (n° 934.06, 2006). Results were expressed as g of dry extract/ g dry raw material. All 
measurements were made in triplicates. 
 
3.2.6. Analysis of saccharides in artichoke extract by UPLC-MS 
 Identification and quantification of the saccharides by chromatography analysis was 
conducted for the extract obtained in the selected condition, using an ACQUITY UPLC/MS 
system (Waters Corp., Milford, MA, USA) was used. The equipment has a binary solvent 
manager, sample manager, column heater, photodiode array (PAD) detector, and is connected 
to a mass spectrometer equipped with electrospray ionization (ESI) source, operating in 
positive or negative mode. Instrument control and data processing were performed using 
MassLynx™ Software (4.1 version, Waters corp.). Oligosaccharides were separated on an 
Acquity UPLC BEH Amide column, 1.7 µm, 2.1 mm x 100 mm, connected to a BEH Amide 
VanGuard pre-column 1.7 µm, 2.1 mm x 5 mm (Waters Corp., Ireland). 
The autosampler and analytical column were maintained at 10 and 40 °C, respectively. 
The mobile phase used to elute oligosaccharides consisted of water (solvent A) and 
acetonitrile (solvent B) both with 0.1% ammonium hydroxide, running at the gradient with 
linear interpolation (curve 6): 0 min 20% of A; 4 min 40% of A; 5 min 20% of A, keeping this 
ratio for 2 min. All at a flow rate of 0.4 mL/ min. Mass spectrometric data were obtained in 
negative mode. Nitrogen was used as a carrier gas, the flow conditions were 800 and 50 L/h 
for desolvation and at the cone, respectively (Peak Scientific, Billerica, MA, USA). Source 





Capillary voltage was used at 3.0 kV and cone voltage was set for each individual 
peak/compound detected. These values, as mass to charge ratios (MS) and retention time of 
ten saccharides analysed can be seen in Table 2. 
Saccharides were identified by comparing mass spectrometric patterns and retention 
times with those of standards. The quantification was performed using the external calibration 
method. Calibration standard solutions at 8 concentrations levels ranging from 2 to 20 mg/L 
(dependently on the compound, Table 3.2) were then prepared in water and acetronitrile (1:1). 
The chromatographic run was divided into individual acquisition channels, that were defined 
as the retention time of molecular ion ± 0.5 min. The dwell times were predefined at least for 
12 data points per peak. 10 µL were analysed on UPLC-ESI-MS system. Results were 






Table 3.2. Statistical parameters of UPLC-MS methods for the ten investigated saccharides. 
Compound RTa (min) Cone voltage (V) MSb (m/z) Linearityc (mg/L) R2 
Non prebiotic sugar      
Arabinose 1.75 15 149.0 2-20 0.998 
Fructose 2.00 15 179.0 2-20 0.998 
Glucose 2.28 15 179.0 2-20 0.995 
Sucrose 2.89 25 341.1 2-20 0.992 
Cellobiose 3.19 15 341.1 2-20 0.994 
Prebiotc sugar      
1-Kestose (GF2) 3.71 35 503.2 2-18 0.994 
Nystose (GF3) 4.22 35 665.2 2-20 0.998 
Fructofuranosylnystose (GF4) 4.63 35 827.2 2-20 0.996 
Raffinose 3.99 30 503.2 6-20 0.992 
Stachyose 4.90 35 665.2 6-20 0.996 









3.2.7. Statistical analysis 
 Data normality was checked using the Shapiro-Wilk test. Linear regression models 
were used to analyse the results and to evaluate the effect of operational variables on 
extraction. In section 3.3.1, the effect of ultrasound by two different modes (direct and indirect 
sonication) was evaluated in relation to a conventional extraction method. The independent 
variables were direct and indirect sonication, and time. In section 3.3.2, the independent 
variables were temperature, ultrasonic power and time for direct sonication method. In both 
parts of this study, prebiotic sugars and dry extract yield were the responses (dependent 
variables). Independent variables were tested for adequacy individually (linear and quadratic 
terms), and through the interactions among the terms. The following second order polynomial 
model was fitted to the experimental data (Eq. 3.3): 
 
Yi= Xβ + e (3.3) 
where, X = [1, x1, x2, x3, x12, x22, x32, x1x2, x1x3, x2x3, x1x22, x1x32, x2x32], 
β = [β0, β1, β2, β3, β11, β22, β33, β12, β13, β23], Yi is the response variable (prebiotic sugar or dry 
extract yield), X presets the independent variables matrix, β is a vector of parameters (β0 is the 
intercept term, β1, β2 and β3 are linear coefficients; β11, β22 and β33 are quadratic coefficients 
and β12, β13 and β23 represent the interaction coefficients, respectively), and e is the residual 
associated to the experiments. Statistical free software R version 2.14.1 (R Development Core 
Team, 2011) was used for computing the analyses. 
 
3.3. Results and Discussion 
3.3.1. Comparison of ultrasound-assisted (direct and indirect sonication) 
and conventional extraction for recovery of saccharides 
 Saccharides from artichoke industrial waste were extracted with the conventional 
method (shaking at high temperature) used as a standard method, and also using indirect 
(ultrasound bath) and direct (probe immersion) ultrasound. The extraction kinetics of prebiotic 







Figure 3.1. Extraction kinetics (experimental and predicted data) of prebiotic sugars (A) and 
dry extract yield (B) from artichoke waste for three different methods: Conventional, indirect 
and direct sonication. Data are presented as the means ± SD (n = 2). 
 
 Table 3.3 shows the regression coefficients (β) for the coded independent variables 
(indirect sonication, direct sonication, and time), interactions among variables, the t-test, the 







Table 3.3. Regression coefficients for extraction method, time, and interactions between linear 
and quadratic variables obtained for prebiotic sugars and dry extract yield. 
Variables βn1 Standard error t test p-value 
Prebiotic sugars yield 
Intercept 0.128869 0.004597 28.035 < 0.001* 
Indirect sonication (&') -0.018018 0.004824 -3.735 < 0.001* 
Direct sonication (&) 0.043092 0.004824 8.933 < 0.001* 
Time (&() 0.000717 0.000170 4.228 < 0.001* 
Time2 (&() -0.000005 0.000001 -3.708 < 0.001* 
Indirect sonication x Time2 
(&'&(
) 0.000000 0.000001 0.274 0.785 
Direct sonication x Time2 
(&&(
) -0.000003 0.000001 -3.110 0.002* 
Ftest = 35.73 ≤ 0.001* 
R2 = 0.58 
Dry extract yield 
Intercept 0.407358 0.006320 64.455 < 0.001* 
Indirect sonication (&') -0.035583 0.007385 -4.818 < 0.001* 
Direct sonication (&) 0.066358 0.007385 8.985 < 0.001* 
Time (&() 0.000550 0.000081 6.775 < 0.001* 
Ftest = 80.74 ≤ 0.001* 
R2 = 0.69 
1βn represents the regression coefficients. 
*Statistically significant values at p < 0.01 
 
 The significant terms (p < 0.01) were used to propose models for each response, which 
were tested for adequacy and fitness. Although the R2 values were not so high, the model F-
value of 35.73 and 80.74 for prebiotic sugar and dry extract yield, respectively, indicated that 





and the predicted values of extraction kinetics of prebiotic sugars and dry extract yield are 
shown in Figure 3.1. 
YPrebiotic sugar = 0.13 − 0.02 ∙ &' + 	0.043 ∙ & + 0.0007 ∙ 	&( − 	0.000005 ∙ &( −
0.000003(&&(	) 
(3.4) 
YDry extract yield= 0.41 − 0.036 ∙ &' + 	0.067 ∙ & + 0.00055	&( (3.5) 
 
where: &', &, and &( are the coded variables of indirect sonication, direct sonication, and time 
(min), respectively, and: 
 &' =	 11	23	245267	8942:2940	23	9ℎ76<287 =  
  & =	 11	23	5267	8942:2940	23	9ℎ76<287 = 
 
 After the sample pre-treatment, the suspension presented 0.08 ± 0.01 g of prebiotic 
sugar/ g of dry raw material and 0.33 ± 0.01 g of dry mass extract/ g of dry raw material. In 
relation to this initial concentration of prebiotic sugar (Figure 3.1.A), a yield increase of 87.5 
% was observed for conventional extraction.  
 The extracts obtained by indirect and direct sonication in 20 min showed about 14.3 % 
less and 30 % more prebiotic sugars concentration, respectively, than those obtained by 
conventional extraction. In 120 min, these values changed for 3.5 % less and 3.9 % more, 
respectively, showing that ultrasound extraction is time-dependent. As can be seen in Table 3, 
the linear and quadratic terms showed statistical significance, as did the interaction between 
direct sonication and the quadratic term of time. Roselló-Soto et al. (2015), using direct 
ultrasound-assisted extraction to recover protein from olive kernel, reported an increase about 
40 % of this compound concentration when this technique was used in relation to conventional 
solid-liquid extraction. 
 Regarding dry extract yield, the fitted model showed individual contribution of each 





decrease of 8.7 % and an increase of 16.3%, respectively, in relation to conventional 
extraction (Figure 3.1.B) for the same process time. 
 Indirect ultrasound showed lower extraction efficiency for prebiotic sugars than 
conventional method. Probably, the used frequency (40 kHz) was not suitable for this raw 
material. On the other hand, the extracts obtained by direct ultrasound technique had the 
highest concentration of these compounds. Direct application of ultrasound can produce higher 
cavitation intensity when compared to the indirect irradiation, as ultrasonic bath. In addition, a 
low ultrasonic frequency, 20 kHz, can be effective to induce cavitation phenomena and thus to 
intensify the mass transfer rates, as also reported by Shirsath et al. (2012). 
 The maximum prebiotic sugar yield was achieved for 60 min for conventional and 45 
min for direct sonication process. We can conclude that the use of direct ultrasound increased 
the speed of extraction. In a similar way, the highest dry extract yield was also found with 
direct application of ultrasound, following the same trend of sugar extraction.  
 
3.3.2. Effect of operational variables on extraction using direct ultrasound 
 Process variables of direct ultrasound-assisted extraction were: time, temperature and 
ultrasound power. 
 According to Shisath et al. (2012), it is important to characterize the process in terms 
of kinetics to select the best time, because sonication time affects the overall economics of 
ultrasound operation. Other variables that can directly influence the process are temperature 
and ultrasonic power or irradiation intensity. The first may increase the solubility of target 
compounds, and the last is important, due to the physical effects of cavitation that depend on 
the dissipation power. The effects of time, temperature and ultrasonic power on the prebiotic 
sugars extraction and dry extract yield are displayed in Figures 3.2 and 3.3, respectively. 
These responses ranged from 0.05 to 0.22 g of prebiotic sugar/ g of dry raw material and 0.45 










Figure 3.2. Extraction kinetics (experimental and predicted data) of prebiotic sugars from 
artichoke waste for three different power dissipation (A) 240 W, (B) 360 W and (C) 480 W 








Figure 3.3. Extraction kinetics (experimental and predicted data) of dry extract yield from 
artichoke waste for three different power dissipation (A) 240 W, (B) 360 W and (C) 480 W 





 Table 3.4 shows the regression coefficients (β) for the coded independent variables 
(temperature, ultrasonic power, and time), the t-test, the F-test and the determination 
coefficient. The significant terms (p < 0.01) were used to propose models for each response, 
which were tested for adequacy and fitness. 
 
Table 3.4. Regression coefficients for temperature, ultrasonic power, time, and interactions 
between linear and quadratic variables obtained for prebiotic sugars and dry mass extract. 
Variables βn1 Standard error t-test p-value 
Prebiotic sugars yield 
Intercept -1.594028 0.132799 -12.00333 < 0.001* 
Temperature (&') 0.050685 0.004453 11.38299 < 0.001* 
Power (&) 0.001324 0.000192 6.90392 < 0.001* 
Temperature x temperature (&'&') -0.000406 0.000037 -10.94376 < 0.001* 
Power x power (&&) -0.000002 0.000001 -7.63037 < 0.001* 
Ftest = 70.79 ≤ 0.001* 
R2 = 0.85 
Dry extract yield 
Intercept 0.453948 0.031819 14.2666 < 0.001* 
Temperature (&') 0.000571 0.000466 3.38378 < 0.001* 
Ultrasonic power (&) -0.000163 0.000004 -4.20581 < 0.001* 
Time (&() -0.000571 0.000102 5.57903 < 0.001* 
Ftest = 20.09 ≤ 0.001* 
R2 = 0.52 
1βn represents the regression coefficients. 
*Statistically significant values at p < 0.01 
 
 Although the R2 values were not so high for dry extract yield, the model F-value of 
70.79 and 20.09, for prebiotic sugar and dry extract yield, respectively, indicated that the 





the predicted values of extraction kinetics of prebiotic sugars and dry extract yield are shown 
in Figure 3.2 and 3.3, respectively. 
 
YPrebiotic sugar = −1.59 + 0.05 ∙ &' + 	0.001 ∙ & − 0.0004 ∙ (&'	) − 0.000002 ∙
(&	) 
(3.6) 
YDry extract yield = 0.45 + 	0.0006 ∙ &' − 0.0002	& − 0.0006	&( (3.7) 
 
where &', &, and &( are the independent variables temperature (°C), ultrasonic power (W), 
and time (min), respectively. 
 
For prebiotic sugar yield response (Figure 3.2.A, 3.2.B and 3.2.C), the fitted model 
showed individual and quadratic contribution of temperature and ultrasonic power. And, 
regarding dry extract yield (Figure 3.3.A, 3.3.B and 3.3.C), only the three linear coefficients 
for studied variables (temperature, time and ultrasonic power) were significant. 
Dry extract yield response increased with the extraction time. However, the 
concentration of prebiotic sugars has not increased with time and consequently, this variable 
was not significant (p>0.01) for prebiotic sugars yield response and was not included in 
Equation (3.6). This fact suggested that equilibrium extraction was reached faster, therefore 
short range times should be enough for saccharides to be release to the solvent. The cavitation 
effect (macroturbulence, implosion of bubbles and microjets) promoted a rapid increase on 
yield, by facilitating compound diffusion into the solvent (Chen et al., 2012). Similar results 
were reported by Cheung et al. (2013) and Prakash Maran et al. (2013), which recovered 
polysaccharides from medicinal fungi and Cucurbita moschata, respectively, Lou et al. (2009) 
and Milani et al. (2011) who extracted inulin from burdock root, and Barba et al. (2015), 
which recovered protein from blackberries. 
With respect to predicted values of dry extract yield, 70 °C of temperature showed 





was observed for all ultrasonic power studied. The temperature of 50 °C presented the lowest 
values for both responses. 
 Temperature increase can promote the acceleration of molecular movements, viscosity 
and surface tension reduction improving the efficiency of the solvent, due to increased 
solubility of the analytes (Xie et al., 2010). At 50 °C, the lower prebiotic sugars yield could be 
attributed to a lower mass transfer and, consequently, to a lower dissolution of the compounds 
of interest. 
 Power dissipation depends on the specific application and the reactor configuration. At 
360 W, higher concentrations of prebiotic sugars have been observed (Fig. 2.B); whereas the 
lowest predicted values were found at 480 W (Fig. 2.C). Moreover, the ultrasonic power 
caused reduction on dry extract yield. This fact can be attributed to an increase of the number 
of bubbles in the solvent during cavitation, which may have decreased the ultrasound energy 
transmitted to the solution (Filgueiras et al., 2000). High intensity ultrasound could also cause 
saccharide depolymerization, reducing the prebiotic sugars yield (Milani et al., 2011). This 
fact was also observed by Tian et al. (2012), who reported that the optimal power for 
ultrasound assisted extraction of polysaccharides from white button mushroom (Agaricus 
bisporus) was 230 W; above this value a yield reduction was observed. 
 The differences found between the literature and this study were attributed to the 
different saccharides extracted, which have different solubilities, and also to the condition of 
the solid material used for extraction (fresh, dried, in powder, leaves, roots, seeds, etc.), thus 
affecting the overall yield of the process and the levels of ultrasound energy dissipation. 
 Taking the economic aspects into account, total energy required to produce the extract 
in each process was analysed. As it can be seen in Figure 3.4, time has caused bigger influence 
on the total energy required than ultrasonic power and temperature. By analysing the data, the 
kinetics obtained at the condition of 60 °C and 360 W achieved the maximum prebiotic sugars 
yield (0.22 ± 0.01 g of prebiotic sugar/g of dry raw material) (Figure 3.2.B). As this yield is 
obtained at the early stages of the process, this result generated great savings of energy for the 
process; in general, the initial stages of extraction spent five times less energy than the final 
ones. Energy required for the selected condition (60 °C, 360 W and 10 min) was around 360 






Figure 3.4. Total energy required for producing extracts at each direct sonication treatment. 
 
3.3.3. Evaluation of saccharides pattern in the artichoke extract 
 Extracts of prebiotic sugars obtained at the selected extraction conditions (60 °C, 360 
W and 10 min) were used for chromatographic analyses. Out of ten analytes, seven were 
identified and quantified in artichoke waste extract (Figure 3.5 and Table 3.5). This included 4 
prebiotic sugars (1-kestose, nystose, fructofuranosylnystose and raffinose) and 3 non-prebiotic 
(the fructose, glucose and sucrose) ones. 
 It had the highest amount of fructose (peak 1, Fig. 3.5), glucose (peak 2, Fig. 3.5) and 
sucrose (peak 3, Fig. 3.5), which represented the major part of the identified sugars, as listed 
in Table 5. Although these sugars do not have prebiotic effect, when they are separated from 
the others, they can be used in different industrial processes. Monosaccharides can be directly 
fermented by classic fermentation yeasts for bioethanol production (Boluda-Aguilar, López-
Gómez, 2013; Matías et al., 2011), and sucrose can be used in the food industry. 
 1-kestose was the predominant prebiotic saccharide (peak 4, Fig. 3.5), followed by 
nystose (peak 6, Fig. 3.5), fructofuranosylnystose (peak 7, Fig. 3.5), and raffinose (peak 5, Fig. 
3.5). The FOS profile of the artichoke waste extract was similar to those reported by Matías et 
al. (2011) and Schutz et al. (2006) in artichoke roots. The later authors analysed six cultivars 





kestose content ranged from 2.1 to 1.6 mg/g of dry raw material, which were similar to the 
concentrations obtained in this work.  
 
 
Figure 3.5. Overlay total ion UPLC/MS chromatograms of selected artichoke industrial waste 
extract. (1) Fructose, (2) Glucose; (3) Sucrose; (4) 1-Kestose; (5) Raffinose; (6) Nystose; (7) 
Fructofuranosylnystose. 
 
Table 3.5. Saccharides composition (mg/g of dry raw material) of artichoke waste extracts. 
Non prebiotic sugar  Prebiotic sugar 
Fructose Glucose Sucrose  GF2 GF3 GF4 Raffinose 
20.91±1.89 10.33±1.57 20.35±0.41  3.76±0.33 2.71±0.39 1.46.±0.05 1.70±0.17 
GF2: 1-Kestose; GF3: Nystose; GF4: Fructofuranosylnystose. 
 
 Analysing the approximate composition of dry raw material (Table 3.1), it was found 





carbohydrate, about 3.1 % represent prebiotic saccharides, determined by UPLC-MS method. 
Therefore, the extraction of prebiotic agents with high added value from this industrial waste 
may offer an important economic advantage. 
 
3.4. Conclusions 
Ultrasound with direct sonication during extraction is the most efficient way to obtain 
the highest yield of prebiotic sugar from artichoke industrial waste. Therefore, for ultrasound 
with direct sonication, process variables such as extraction temperature, time and power were 
investigated in order to improve the prebiotic sugars yield. Temperature and ultrasonic power 
showed influence on this response. The highest sugar yields were obtained in a selected 
condition using a sonication probe: 60 °C, 360 W and 10 min. Based on the economic 
evaluation, as this result is achieved at the early stages of the process, it generated great energy 
savings, as time has the highest influence on the total energy required. 
The identification of saccharides revealed 1-kestose, nystose, fructofuranosylnystose 
and raffinose (prebiotics), and fructose, glucose and sucrose (non-prebiotic). The extract 
obtained in this work presented around 9.6 mg of prebiotic saccharides/ g of dry raw material. 
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Os frutooligossacarídeos presentes no resíduo sólido do processamento de alcachofra (pétalas) 
podem ser recuperados na forma de um extrato. Este necessita ser clarificado e concentrado 
para agregar maior valor ao produto. Este trabalho teve como objetivo a avaliação da 
viabilidade técnica do processo integrado de microfiltração para clarificação e nanofiltração 
para separação e concentração dos oligossacarídeos do extrato de alcachofra. Os processos 
foram realizados em escala laboratorial, usando duas membranas de microfiltração com 
diferentes tamanhos de poros, e três membranas de nanofiltração com diferentes massas 
moleculares de corte. O desempenho de cada membrana foi avaliado em termos de perfil de 
fluxo de permeado, incrustação e qualidade dos produtos obtidos, os quais foram 
caracterizados em relação aos sólidos totais e solúveis, limpidez, parâmetros de cor e rejeição 
de açúcares. Os resultados mostraram que a microfiltração, utilizando a membrana de menor 
tamanho de poro, foi capaz de clarificar o extrato com quase 100% de recuperação de açúcares 
prebióticos no permeado. No processo de nanofiltração foi obtida alta concentração e baixa 
purificação dos açúcares prebióticos. A nanofiltração foi adequada para concentrá-los e a 
fração concentrada pode ser utilizada como ingrediente funcional. 







Os resíduos provenientes das indústrias de alimentos são uma potencial fonte de 
compostos com propriedades funcionais. Hoje em dia, a atenção para o reúso desses materiais 
é crescente, devido às limitações dos recursos naturais e ao aumento da poluição ambiental. 
Desta forma, a extração dos compostos bioativos a partir destes materiais pode gerar uma 
melhor gestão dos resíduos industriais e benefícios econômicos para o setor agrícola e 
alimentar. 
Neste contexto, o resíduo sólido de alcachofra (Cynara scolymus L.) (pétalas) 
proveniente da indústria de conservas atinge em torno de 70% do total das influorescências 
imaturas (LÓPEZ-MOLINA et al., 2005). Este material contém frutooligossacarídeos, que são 
açúcares funcionais com comprovados benefícios à saúde, principalmente ao sistema 
digestivo, sendo conhecidos como oligossacarídeos prebióticos (GIBSON; WANG, 1994). 
Entre estes açúcares, os frutooligossacarídeos (FOS) são os mais comercializados no mercado 
mundial e já estão sendo utilizados como ingredientes em vários produtos como suplementos 
alimentares, biscoitos, bebidas, iogurtes, cereais e doces (RASTALL, 2010). 
Em nosso trabalho prévio (MACHADO et al., 2015), os frutooligossacarideos foram 
extraídos a partir do resíduo de alcachofra utilizando a extração assistida por ultrassom. O 
extrato obtido nas condições de extração selecionadas apresentaram frutose (120 mg/L), 
glicose (60 mg/L), sacarose (120 mg/L), kestose (GF2) (20 mg/L), nistose (GF3) (15 mg/L), 
frutofuranosil-nistose (GF4) (8 mg/L) e rafinose (10 mg/L). Após a extração, em geral, o 
processo de produção de FOS envolve diversas etapas para sua purificação e concentração. 
A clarificação desempenha um papel importante como primeira etapa no processo, uma 
vez que é capaz de eliminar a turbidez, estabilizar as características funcionais e 
microbiológicas do produto e reduzir a incrustação para o próximo processo. Para este fim, a 
microfiltração já vem sendo aplicada em vários produtos como efluente do cozimento de 
milho para a produção de tortilla (CASTRO-MUÑOZ; YÁÑEZ-FERNÁNDEZ, 2015), suco 
de maracujá (DOMINGUES et al., 2014), vinho de arroz (LI et al., 2010) e polpa de açaí 
(MACHADO et al., 2012). Esta tecnologia oferece atrativas alternativas, tais como operação a 





a esterilização de produtos à temperatura ambiente, com mínima perda de proteínas, 
vitaminas, açúcares e sais (TER MEULEN, 1992). 
No entanto, durante o processo de separação por membranas estas macromoléculas, 
assim como sólidos suspensos presentes na alimentação, podem causar polarização da 
concentração e incrustações dos poros, com consequente redução do fluxo de permeado e 
aumento do tempo de operação, podendo representar uma limitação do processo (CHERYAN, 
1998). Desta maneira, é importante estudar a clarificação do extrato a fim de selecionar a 
membrana mais adequada, que apresente menor nível de incrustação e declínio do fluxo de 
permeado, e simultaneamente recupere os oligossacarídeos no permeado. 
Após a clarificação, como próxima etapa no processo de valorização do produto, a 
nanofiltração pode ser realizada para separação dos açúcares não prebióticos e dos 
oligossacarídeos e também para concentração dos últimos. Para este propósito, a nanofiltração 
já tem sido utilizada por vários autores (FENG ET AL., 2009; GOULAS ET AL., 2002; 
KUHN ET AL., 2010; LI ET AL., 2005; MICHELON ET AL., 2014; MORENO-VILET ET 
AL., 2014; ZHAO ET AL., 2013). Entretanto, estes estudam a filtração com soluções modelo, 
pois alegam que o processo de nanofiltração com soluções reais é complexo. Os carboidratos 
são moléculas neutras, cuja separação é baseada nos diferentes tamanhos moleculares (de 180 
a 828 g/mol) (GOULAS et al., 2002). Além disso, quando soluções reais são utilizadas, o 
fluxo de permeado e a rejeição de solutos durante a filtração por membranas podem ser 
fortemente influenciados pela composição da alimentação, tipo de membrana, pressão de 
operação, etc. Dependendo da composição da alimentação pode haver interações entre os 
solutos (como proteínas e sacarídeos) ou entre estes solutos e a membrana empregada, 
causando incrustação na membrana e afetando a rejeição de solutos (HWANG; CHIANG, 
2014; SUSANTO et al., 2008; YAO et al., 2010). Deste modo, apesar da nanofiltração ser um 
potencial processo para purificação e concentração dos oligossacarídeos do extrato, também é 
importante avaliar as membranas para a solução de trabalho. 
Neste contexto, o objetivo do presente trabalho foi avaliar a recuperação dos 
oligossacarídeos no permeado durante o processo de clarificação utilizando a microfiltração, e 
estudar o desempenho do subsequente processo de nanofiltração para purificação e 





4.2. Material e Métodos 
4.2.1 Preparação do extrato obtido a partir do resíduo de alcachofra  
O resíduo (pétalas externas e internas) de alcachofra da produção de conservas foi 
adquirido na fábrica Bom Sucesso (São Roque, São Paulo, Brasil). O material foi sanitizado 
com ácido peracético (80 mg/L) e seco superficialmente a 20 °C durante 10 horas. Em 
seguida, o material foi embalado a vácuo e armazenado a -18 °C até o uso. 
O processo de extração foi realizado conforme definido por Machado et al. (2015). As 
pétalas ainda congeladas foram homogeneizadas com água destilada a 100 ºC, em uma 
proporção pétalas:água de 1:40 (g/g), usando um liquidificador industrial durante 15 s. A 
suspensão obtida foi imediatamente colocada em um reator encamisado (com capacidade de 
500 mL) e a sonda de sonicação (DES500, Unique, Indaiatuba, São Paulo, Brazil) foi imersa 
na suspensão. O processo de extração foi realizado a uma temperatura de 60 °C, uma potência 
de ultrassom de 360 W durante 10 min. Em seguida, as amostras foram filtradas através de 
uma peneira de tela de nylon (80 mesh) para eliminar as partículas grosseiras. O volume 
obtido de extrato foi homogeneizado, dividido em menores frações e estocado a -18 °C até os 
processos serem realizados. 
 
4.2.2 Equipamento do processo de separação por membranas 
Para avaliação das membranas, foi utilizada uma célula de membrana de escala 
laboratorial (ARTINOX, São José, SC, Brasil). O esquema da célula está apresentado na 
Figura 4.1. O sistema é construído em aço inox, composto de um cilindro encamisado, tendo 
capacidade para 800 mL de amostra e suportando até 40 bar. A parte inferior deste cilindro é 
composta por uma base, que contém uma saída para permeado. Sobre a base é montado um 
suporte que serve de apoio ao disco de membrana. Anéis de vedação impedem o vazamento 
entre as partes. Abaixo da base é acoplado um agitador magnético (modelo RH basic I, marca 
IKA, Artur Nogueira, SP), que promove a agitação da alimentação, com o intuito de aumentar 
o fluxo de permeado, diminuindo o efeito da resistência devido à camada polarizada que se 
forma sobre a membrana. Na parte superior do cilindro, existe a entrada de gás nitrogênio para 
criar a pressão no interior da célula gerando a força motriz do processo. A temperatura é 
  
controlada por meio da circul
termostático (modelo MA 184/6, marca Marconi, Piracicaba, SP).
 
 
Figura 4.1. Esquema da unidade laboratorial de 
 
4.2.3. Processo de separação por membranas
 No presente trabalho, dois processos de separação por membranas foram avaliados. O 
primeiro, a microfiltração, teve como objetivo a redução de sólidos suspensos, clarificando o 
extrato e recuperando os oligossacarídeos na fração de permeado. O segundo, a
foi desenvolvido a fim de se 
prebióticos, e também a concentração dos primeiros, como está representado na Figura 4.2.
Para facilitar a compreensão e comparação dos resultados, a Tabela 
açúcares presentes no extrato. 
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ação de água na camisa do equipamento, por
 
V1 – Válvula abre/fecha do cilindro de 
nitrogênio 
M1 – Manômetro 1: fornece a leitura da 
pressão interna do cilindro de nitrogênio 
quando V1 está aberta 
V2 – Válvula de regulagem: regula a pressão 
no interior da célula 
M2 – Manômetro 2: fornece a leitura da 
pressão no interior da célula
V3 – Válvula de saída de permeado
 
 
membrana (Adaptado de Silva, 2010).
 
estudar a separação dos oligossacarídeos dos açúcares 
4.1 apresenta a massa dos 
 
Capítulo 4 








Figura 4.2. Esquema do processo integrado de separação por membranas.
Tabela 4.1. Massas moleculares dos açúcares presentes no extra
 
Açúcares não prebióticos 
Açúcares não prebióticos 
a) Processo de microfiltra
Para clarificação, o extrato de alcachofra foi submetido 
membranas planas, especificadas na Tabela 4.
virgem foi condicionada em um banho de água destilada durante 12 h, à 
Em seguida, a alimentação foi colocada no cilindro encamisado na célula de membrana 
laboratorial e processado em sistema aberto. A temperatura de processo foi fixada em 













à microfiltração utilizando duas 
2. Antes de cada experimento, a membrana 
temperatur



















membrana, 1, 2 e 3 bar. Durante o processo, as amostras do permeado foram colhidas em 
intervalos regulares, medindo-se sua massa. Todos os experimentos foram finalizados quando 









onde ma é a massa inicial da alimentação (g) e mc é a massa do concentrado (g). 
 
A curva de fluxo do permeado (JP) versus tempo foi obtida para cada membrana 









onde Vp é o volume do permeado coletado (L), t é o tempo (h), e Ap é a área da membrana 
(m²). 
 
A alimentação, o concentrado e o permeado obtidos em cada processo foram 
analisados em relação às características de cor, limpidez, sólidos totais e solúveis e conteúdo 
de sacarídeos. Para estes compostos, os resultados foram expressos como índice de retenção 
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Table 4.2. Especificação das membranas. 
  Microfiltração  Nanofiltração 
Código das membranas  MV020 MP005  NP010 NP030 NF270 
Fabricante  Microdyn-Nadir Microdyn-Nadir  Microdyn-Nadir Microdyn-Nadir Dow Chemical  
Material  Poli(fluoreto de 
vinilideno) 
Polieterssulfona  Polieterssulfona Polieterssulfona Poliamida 
Tamanho de poro (µm)  0.20 0.05  - - - 
MWCOa (g/mol)  - -  1000 400 150-300 
Rejeição (%)  * *  35 – 75b 80 – 95b 85c 
* Informação não fornecida pelo fabricante. 








b) Processo de nanofiltração 
A partir dos resultados obtidos no processo de microfiltração, uma membrana foi 
selecionada considerando o fluxo de permeado, a incrustação e a qualidade dos produtos. O 
permeado obtido desta membrana foi submetido à nanofiltração para estudar os efeitos das 
condições de processo e das massas molares de corte sobre o fluxo de permeado, e a separação 
e concentração de oligossacarídeos. 
Para isso, foram realizados os processos de microfiltração com a membrana 
selecionada a fim de se obter o volume de alimentação necessário para os experimentos de 
nanofiltração. Os permeados foram homogeneizados, e em seguida divididos em menores 
frações para a realização das nanofiltrações. 
Foram testadas três membranas, as quais estão descritas na Tabela 4.2, e três pressões 
de operação de 10, 15 e 20 bar. Antes de cada experimento, as membranas virgens foram 
condicionadas em um banho de água destilada durante 12 h, à temperatura ambiente. Os 
experimentos foram conduzidos a uma temperatura e velocidade de agitação fixos de 25 ± 2 
°C e 600 rpm, respectivamente. Durante o processo, as amostras do permeado foram colhidas 
em intervalos regulares, medindo-se sua massa. Todos os experimentos foram finalizados 
quando o processo atingiu fator de concentração (FC) igual a 4, calculado conforme a Equação 
(4.1), e o fluxo foi calculado em intervalos de tempo regulares de acordo com a Equação (4.2). 
Na alimentação, concentrado e permeado (coletados no término de cada processo) 
foram medidos os parâmetros de cor, limpidez, sólidos totais e solúveis, e conteúdo de 
sacarídeos, o qual foi expresso como índice de retenção (R), calculado pela Equação (4.3). 
 
4.2.4. Modelo matemático de bloqueio de poros 
 A fim de explicar o declínio do fluxo de permeado de acordo com mecanismos de 
incrustação, foi realizado o ajuste da curva de fluxo de permeado ao modelo matemático 






















sendo t o tempo (h), V o volume (L), n a constante que assume diferentes valores dependendo 
do mecanismo de incrustação, e K é o coeficiente de transferência de massa, no qual a 
dimensão varia com o valor de n empregado. 
 
A partir da Equação (4.4) foram formulados os quatros tipos de incrustação descritos a 
seguir: 
• Bloqueio completo do poro (n=2) 
Este tipo de entupimento considera que todas as partículas sólidas ou macromoléculas 
que alcançam a superfície da membrana bloqueiam completamente a entrada dos poros desta. 
Para este modelo, a Equação linearizada resulta na Equação (4.5): 
ln  = ln  −	.  (4.5) 
onde J é o fluxo (L/h.m2), Jo é o fluxo inicial de permeado (L/h.m2), t é o tempo de filtração 
(h), K1 pode ser expresso como uma função da área da superfície da membrana bloqueada por 
unidade do volume total que permeia através da membrana (s−1). 
 
• Bloqueio interno ou padrão do poro (n=3/2) 
Esse tipo de incrustação é causado pela adsorção de moléculas menores que o tamanho 
dos poros da membrana nas paredes desses, reduzindo seu volume. Para esse modelo, o fluxo 
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• Bloqueio parcial ou intermediário do poro (n=1) 
Este modelo considera que, quando uma molécula se aproxima de um poro aberto, esta 
o obstrui. Porém, o modelo do bloqueio parcial é menos restrito que o mecanismo de bloqueio 
completo, porque considera que algumas moléculas podem se depositar sobre outras 
previamente depositadas. A Equação (4.4) expressa em termos de fluxo de permeado versus 




 +.  (4.7) 
onde K3 pode ser expresso como uma função da superfície da membrana bloqueada por 
unidade do volume total que permeia através da membrana (m−1). 
 
• Formação da torta de filtração (n=0) 
Neste modelo, as moléculas de soluto são maiores que os poros das membranas e sua 
concentração é alta. Assim, elas podem se depositar tanto sobre a superfície da membrana 






+.  (4.8) 
onde K4 pode ser expresso como a função da área de torta de filtração formada por unidade de 
volume total que permeia através da membrana (s.m-2). 
 
 A partir dos dados experimentais, J e t, pode-se determinar os parâmetros ajustáveis 
em cada modelo, J0 e K (destacados nas Equações 4.5 a 4.8), utilizando regressão linear. A 
modelagem foi realizada no software Excel (Microsoft Office 2007®). Para o grau de ajuste 
de cada modelo, as curvas dos valores preditos foram construídas e considerou-se a magnitude 






4.2.5. Análise da superfície da membrana por microscopia de força atômica 
(MFA) 
As amostras das membranas antes e depois do processo de filtração foram submetidas 
à análise de topografias de superfície, por um microscópio de força atômica (Auto Probe CP, 
Park Scientific Instruments, Suwon, Coréia), usando o software EasyScan2 Flex AFM 
(Nanosurf, Park Scientific Instruments, Suwon, Coréia), pertencente ao laboratório de 
multiusuários do Instituto de Física LPD, IFGW, UNICAMP. Para cada membrana, foram 
adquiridas imagens tridimensionais com tamanho lateral de 10,0 µm, utilizando modo não 
contato. A rugosidade média (Rms) foi obtida nos tamanhos de imagens de 1 µm x 1 µm a 10 
µm x 10 µm, utilizando o software Nanosurf EasyScan 2 Demo (Park Scientific Instruments, 
Suwon, Coréia). 
 
4.2.6. Espectrofotometria no infravermelho por transformada de Fourier 
(FTIR) 
A espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) foi realizada a 
fim de analisar os grupo funcionais e estruturas moleculares na superfície das membranas 
antes e após o processo de filtração. Cada membrana virgem e após o processo de filtração foi 
acondicionada em dissecadores com sílica durante um mês e, em seguida, analisada em 
duplicata, utilizando o modo de reflectância total atenuada (Attenuated total reflection - ATR) 
em um espectrofotômetro de infravermelho (JASCO, Modelo FT/IR-6100, Japão), pertencente 
ao laboratório de multiusuários do Instituto de Física LPD, IFGW, UNICAMP. Para a 
aquisição dos dados foi utilizado um cristal de seleneto de zinco (ZnSe) com ângulo de 
incidência de 45⁰, e as leituras  foram realizadas na faixa de 4000 à 400 cm-1, por 100 
escaneamentos, tendo resolução de 4 cm-1. 
 
4.2.7. Caracterização dos produtos dos processos de filtração 
a) Composição físico-química das alimentações utilizadas 
Os extratos utilizados como alimentação do processo de microfiltração e nanofiltração 
foram caracterizados em relação ao conteúdo de umidade, cinzas, proteínas, seguindo os 





lipídios, conforme o método descrito por Bligh e Dyer (1959); e açúcares de acordo com 
Dubois et al. (1956) com modificações de Hodge e Hofreiter (1962). O teor de carboidratos 
totais foi estimado por diferença (100 –umidade –lipídeos –proteínas -cinzas). A quantificação 
da fibra do extrato foi realizada pela diferença entre o teor de carboidratos totais (obtido pela 
diferença explicada anteriormente) e o teor de açúcares [obtido pela análise de descrita por 
Dubois et al. (1956) com modificações de Hodge e Hofreiter (1962)]. 
Além disso, a alimentação da microfiltração foi analisada em relação a distribuição do 
tamanho de partículas suspensas, utilizando o instrumento de difração de luz a laser, 
Mastersizer 2000 (Malvern Instrument Ltd., Reino Unido). 
 
b) Determinação dos conteúdos de açúcar 
A quantificação do teor de açúcares (frutose, glicose, sacarose, rafinose, GF2, GF3 and 
GF4) foi determinada utilizando um sistema de cromatografia de íons acoplada ao detector 
amperiométrico pulsado (HPAEC-PAD), equipado com uma bomba Single Grad Degas e a 
coluna Carbopac PA-100. Os cromatogramas foram adquiridos utilizando o software de 
Automação Cromatográfica Chromeleon 7.0 CHM-1 (Dionex, Estados Unidos). Para análise, 
a coluna foi mantida a 30 °C, e os açúcares foram eluídos nas soluções A (500 mM de acetato 
de sódio e 100 mM de hidróxido de sódio) e B (100 mM de hidróxido de sódio). A separação 
cromatográfica foi realizada pelo seguinte gradiente com taxa de fluxo de 1,0 mL/ min: de 0 a 
2 min com fluxo isocrático de 3 % de A; de 2 a 14 min com gradiente linear de 3 a 23 % de A. 
As amostras foram diluídas em água mili-Q e filtradas. Os sacarídeos foram identificados pelo 
tempo de retenção dos seus respectivos padrões e a quantificação foi realizada pelo método de 
curva de calibração externa. Os resultados foram expressos em mg/ L de amostra. 
 
c) Conteúdo de sólidos 
Os sólidos totais dos extratos foram determinados por método gravimétrico, em estufa 
a vácuo a 70 °C por 24 h, segundo o método oficial da AOAC (2005), com modificação. 
Os sólidos solúveis das amostras foram determinados por leitura direta à temperatura 





d) Limpidez e parâmetros de cor 
A limpidez dos produtos foi determinada espectrofotometricamente (CHHAYA et al., 
2011). A densidade óptica  de cada amostra foi medida por absorbância óptica a 660 nm e a 
limpidez (LI) foi calculada de acordo com a Equação (4.9): 
10010 ×= − ALI  (4.9) 
 
A cor foi analisada nos produtos das filtrações por membranas (alimentação, 
concentrado e permeado). Foi utilizado o modo reflectância, por colorímetro Ultra Scan Vis 
1043 (Hunter Lab, Reston, EUA), em escala CIELab (L*, a*, b*), na temperatura de 25 °C. As 
medidas foram expressas em termos dos parâmetros: luminosidade L* (L*=0 preto e L*=100 
branco), cromaticidade a* (+a*=vermelho e - a*=verde) e b*, (+b*=amarelo e - b*=azul). 
Com esses parâmetros, foram avaliadas as coordenadas cilíndricas C* e H*, sendo que C* 
define o croma e H* o tom (ou ângulo Hue), a partir das Equações (4.10) e (4.11). 

















4.2.8. Análises estatísticas 
Os processos de filtração foram realizados em duplicata e as análises em triplicata. Os 
resultados das análises foram submetidos a um teste de diferença de médias (Teste de Tukey), 
utilizando-se o software Statistica 8.0 (Statsoft, Tulsa, EUA), para um nível de confiança de 









4.3. Resultados e Discussão 
4.3.1. Caracterização da alimentação utilizada no processo de microfiltração 
A microfiltração foi utilizada para remover os sólidos suspensos causadores de 
turbidez, e consequentemente, reduzir o fenômeno de incrustação na etapa subsequente de 
nanofiltração. A Tabela 4.3 apresenta as características físico-químicas e a Figura 4.3 mostra a 
distribuição do tamanho das partículas suspensas presentes no extrato de alcachofra utilizado 
como alimentação do processo de microfiltração. 
O extrato apresentou alta concentração de carboidratos, confirmando seu alto potencial 
como fonte de açúcares, e também proteínas e lipídeos, em menor quantidade. Além disso, 94 
% das partículas suspensas presentes possuem entre 1 a 5 µm (Fig. 4.3), tamanhos maiores que 
os tamanhos de poros das membranas de microfiltração testadas (de 0,2 e 0,05 µm). 
 
Tabela 4.3. Composição (g/ 100g) do extrato de alcachofra (alimentação do processo de 
microfiltração). 
Análises Média ± Desvio 
Umidade (b.u.)  99,69 ± 0,05 
Cinza (b.s.)  7,14 ± 0,97 
Proteína (b.s.) 28,94 ± 3,05 
Lipídeos (b.s.) 7,97 ± 0,45 
Fibras (b.s.) 5,81 ± 1,13 
Carboidratos totais (b.s.) 55,85 ± 1,50 
b.u.: base úmida; b.s.: base seca. 
Os dados apresentados correspondem a média de cinco determinações, com seus respectivos desvios padrão. 
 
  
Figura 4.3. Distribuição do tamanho das partículas em suspensã
alcachofra 
4.3.2. Processo de microfiltraç
a) Perfis de fluxo de permeado
As curvas de fluxo de permeado 
microfiltração testadas estão mostradas na Figura 
tempos estão apresentados na Tabela A.1 e A.2 do Apêndice A. 
conduzidos até atingirem fator de concentração igual a 4.
Com exceção da curva de fluxo de permeado da membrana MP005 a 1bar, todas as 
outras curvas apresentaram comportamento caracterí
(MARSHALL; MUNRO; TRÄGARDH, 1993).
A curva de fluxo obtida na filtração da membrana MP005 a 1 bar teve decaimento 
suave, sem o declínio acentuado. Este fato poderia ser esper
aplicada, um número menor de partículas foi arrastado para a superfície da membrana e um 
menor nível de polarização da concentração e incrustação ocorreu. Para as outras pressões 
utilizadas, nos estágios iniciais do processo, alto fluxo de perme
haver rápido declínio do fluxo de permeado em torno de 
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declínio foi mais suave em direção a um estado quase constante.
maiores ocorrências de entrada de partículas nos poros, causando bloque
queda do fluxo de permeado. 
 
Figure 4.4. Perfil de fluxo de permeado
utilizando as membranas MV020 (A) 
duplicata do proce
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diferença estatisticamente significativa entre as duas membranas (Figura 4.
foram submetidas a mesma pressão de processo. Isso acontece porque o declínio do mesmo foi 
mais acentuado para membrana MV020 (o fluxo final foi cerca de 80% 
do que para a MP005 (aproximadamente 57% de decaimento a 1 bar e 70% a 2 e 3 bar).
a membrana MV020 possui maior fluxo de permeado no inicio do processo, maior 
concentração de solutos é arrastado para superfície da membrana, causando maior declínio do 
fluxo. Além disso, membranas de maiores tamanhos de poros são mais susceptíve
depósito de partículas e à incrustação
fluxo de permeado (MONDAL; RAI; DE, 2013).
usando membranas de microfiltração 
observaram o mesmo efeito, as membranas com maior tamanho de poro 
declínio do fluxo de permeado que
 
Figura 4.5. Efeito da pressão aplicada (bar) sobre o fluxo de permeado (L/h.m
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Pode-se dizer que o fluxo crítico foi alcançado nas duas membranas (Figura 4.5). 
Quando a pressão é aumentada de 1 para 2 bar, há um incremento no fluxo de permeado. No 
entanto, com o aumento da pressão de 2 para 3 bar, não foi observado acréscimo significativo 
no fluxo. A existência deste fluxo limite pode estar relacionada ao fenômeno de concentração 
da polarização, devido à pressão mais alta que aumenta o acúmulo dos compostos rejeitados 
na superfície da membrana. O mesmo comportamento foi observado por Razi, Aroujalian e 
Fathizadeh (2012) e Vladisavljevic, Vukosavljevic e Veljovic (2013) durante a clarificação 
por microfiltração de suco de tomate e framboesa, respectivamente. 
 
b) Modelo matemático de bloqueio de poros 
A Figura 4.6 mostra a comparação entre os perfis de fluxo obtidos a partir dos dados 
experimentais e dos modelos de bloqueio propostos, para as condições estudadas. A Tabela 
4.4 apresenta os valores dos parâmetros K estimados e dos coeficientes de correlação (R2) 
obtidos para cada modelo. 
Altos valores de R2 indicam um bom ajuste dos dados experimentais para os modelos 
de Hermia e sugerem o fenômeno dominante para processos de microfiltração. Para ambas as 
membranas, os valores de R2 obtidos para os mecanismos de incrustação foram elevados (> 
0,86), e com base neste parâmetro, o fenômeno predominante foi o de torta de filtração (R2 > 
0,97). Este fato está relacionado ao maior tamanho das partículas suspensas presentes na 
alimentação em relação aos tamanhos de poros das membranas, pois aquelas são rejeitadas e 
se acumulam na superfície dessas ao longo do tempo, formando uma camada de torta. Além 
disso, este tipo de incrustação é um fenômeno muito comum quando a unidade de filtração 
frontal é utilizada. 
Baseado nos valores de R2, a formação de torta de filtração foi o fenômeno 
predominante em vários processos de microfiltração (LI et al., 2010; MACHADO et al., 2012; 
RAZI; AROUJALIAN; FATHIZADEH, 2012; DOMINGUES et al., 2014). 
Em relação ao parâmetro ajustado K, altos valores indicam um severo declínio de fluxo 
de permeado (VELA et al., 2008). Para o modelo de formação de torta de filtração, os valores 
deste parâmetro não tiveram distinção. Desta maneira, esta análise não pode determinar qual 
  
membrana foi mais afetada pela 
membrana pode contribuir para a compre






Figura 4.6. Perfis de fluxo de permeado 
membranas MV020 (A) e MP005 
experimental, Fluxo predito pelo modelo de:        bloqueio completo de poros,       bloqueio 
parcial de poros,        
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formação da torta. Portanto, uma caracterização 







versus tempo da microfiltração obtido 
(B) e três pressões 1bar (1), 2bar (2) e 3bar













Tabela 4.4. Valores dos parâmetros K estimados e dos coeficientes de correlação (R2) dos modelos de bloqueio de poro obtidos das 
filtrações do extrato de alcachofra utilizando as membranas MV020 e MP005. 
BCP BIP BPP TF 
K (h-1) R2  K (h-0.5.m-0.5) R2  K (m-1) R2  K (h.m-2) R2 
MV020 
1 bar 6,34 0,86 0,20 0,92 0,03 0,96 0,0002 0,99 
2 bar 10,50 0,88 0,27 0,94 0,03 0,97 0,0002 0,99 
3 bar 8,59 0,86 0,23 0,93 0,03 0,97 0,0002 0,99 
MP0050 
1 bar 3,21 0,93 0,13 0,94 0,02 0,96 0,0003 0,98 
2 bar 5,33 0,90 0,18 0,94 0,02 0,97 0,0002 0,99 
3 bar 7,32 0,91 0,23 0,94 0,03 0,96 0,0002 0,99 







c) Análise da superfície da membrana 
A Figura 4.7 apresenta as imagens obtidas antes e depois do processo de microfiltração 
para ambas as membranas quando foram aplicadas a três pressões. 
Ao se comparar somente as membranas antes do processo de filtração (Figura 4.7.A e 
4.7.E), nota-se que ambas as superfícies não são planas; a membrana MV020 apresenta 
estruturas granulares pequenas, sendo mais rugosa que a MP005. Entre as membranas antes e 
após o processo de filtração, em todos os casos, há alteração das superfícies. De modo geral, a 
superfície das membranas virgens foi menos rugosa do que a das membranas após o processo, 
as quais apresentam superfícies granulares grandes, muito rugosas e desuniformes. Este fato 
pode indicar alta adsorção das partículas presentes na alimentação, que são, em sua maioria, 







Figure 4.7. Imagens 3D-MFA correspondentes às áreas analisadas de 10 x 10 μm2 para as membranas: MV020 virgem (A), 




A partir das imagens, a 
4.8 mostra a variação da rugosidade com a escala 
da área analisada, que é um quadrado)
processo de filtração.  
 
Figura 4.8. Rugosidade (nm) em função da escala de comprimento
digitalizada quadrada) para as membranas
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rugosidade média das superfícies (Rms) foi analisada. A Figura 
de comprimento, L, (comprimento do lado 
 para as membranas MV020 e MP005
 (L, lado da area 
 MV020 (A) e MP005 (B) antes e após o processo 
de microfiltração. 
Capítulo 4 







A Figura 4.9 apresenta um esquema para ilustrar o que pode ter ocorrido na superfície 
das membranas em cada condição estudada. Em relação à membrana MV020, em todos os 
tratamentos, depois da filtração, a rugosidade da membrana foi maior que na original, 
indicando uma adsorção de partículas na superfície da membrana durante o processo (Figura 
4.9.A). Quando a pressão de 3 bar foi aplicada a esta mesma membrana, a rugosidade 
apresentou uma ligeira redução em relação aos resultados apresentados quando as pressões 1 e 
2 bar foram utilizadas (Figura 4.8.A). Este fato sugere que com o aumento da pressão, uma 
pequena compactação pode ter ocorrido ou mais partículas podem ter sido adsorvidas nos 
“vales” da membrana (Figura 4.9.B). 
 
 
Figura 4.9. Esquema que ilustra a adsorção de partículas na superfície das membranas após a 
microfiltração: (A) Membrana MV020 a 1 e 2 bar; (B) MV020 a 3 bar; (C) MP005 a 1 e 2 bar; 
(D) MP005 a 3 bar. 
 
Já na membrana MP005, quando foram aplicadas as pressões de 1 e 2 bar, a rugosidade 
não diferiu da apresentada pela membrana original, o que pode indicar que apenas uma fina 
camada pode ter sido adsorvida na superfície desta (Figura 4.9.C). Porém na pressão de 3 bar, 
houve um significativo aumento da rugosidade da membrana. Com o aumento da pressão, 
mais partículas podem ser arrastadas para a superfície da membrana, aumentando assim a 





 Em ambas as membranas, quando a pressão de 3 bar foi aplicada, pode ter ocorrido 
maior adsorção, e assim, o aumento da pressão não causou um incremento do fluxo de 
permeado, atingindo, deste modo, o fluxo crítico, como já citado anteriormente. 
A análise de espectrofotometria no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) 
também pode ser utilizada para investigar a incrustação na superfície da membrana. A Figura 
4.10 apresenta os espectros obtidos para as membranas MV020 e MP005, antes e após o 
processo de filtração. 
Em relação à membrana virgem MV020 (Fig. 4.10.A), foram observados bandas de 
absorção características das cadeias de fluoreto de polivinilideno (763, 877, 975, 1280, 1403 e 
1701 cm-1) (RAMESH; LING, 2010). Igualmente, para membrana virgem MP005 (Fig. 
4.10.B) foram identificados picos característicos do material polieterssulfona (1150, 1241, 
1297, 1322, 1486, 1579 e 1664 cm-1) (ARKHANGELSKY; KUZMENKO; GITIS, 2007; 
TANG; KWON; LECKIE, 2009). 
 Após a microfiltração, o espectro obtido da superfície da membrana MV020 quando 
foi operada a 1 bar foi muito similar ao da superfície da membrana virgem (Fig. 4.10.A). Já os 
espectros observados nas membranas após a operação a 2 e 3 bar foram semelhantes e 
diferentes da membrana virgem. Foram notados picos entre 950 e 1110 cm-1, que referem-se à 
presença de carboidratos (WICAKSANA et  al., 2012; PRAMANIK; RODDICK; FAN, 
2014). 
Para a membrana MP005, quando foram utilizadas as pressões de operação de 1 e 2 
bar, as diferenças entre os espectros obtidos e o espectro da membrana virgem foram muito 
pequenas (Fig.4.10.B). Porém, quando a pressão de 3 bar foi aplicada, o espectro foi similar 
aos observados para membrana MV020 após a microfiltração a 2 e 3 bar. Este fato sugere que 
nestes três últimos casos, houve maior depósito de partículas na superfície da membrana, o 
que está de acordo com os resultados obtidos na análise de microscopia de força atômica. 
 
  
Figura 4.10. Espetros obtidos na análise d
  
d) Caracterização dos produtos
Os produtos do processo de microfiltração (permeado e concentrado) foram apenas 
coletados e analisados ao final do experimento (quando o fator de concentração atingiu o valor 
4). O teor de sólidos totais, solúveis e
microfiltração estão apresentados n
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e FTIR para as membranas MV020 (A) e MP005 
(B) antes e após as microfiltrações. 
 
 a limpidez dos produtos obtidos nos processos 









Tabela 4.5. Dados de sólidos totais (ST) (mg/g), sólidos solúveis (SS) (° Brix) e limpidez (LI) (%) das amostras de permeado, 
alimentação e concentrado das filtrações do extrato de alcachofra utilizando as membranas MV020 e MP005. 
C = Concentrado; A = Alimentação; P = Permeado. 
Letras diferentes na mesma linha (letras minúsculas) indicam diferença estatisticamente significativa entre os mesmos produtos (concentrado, alimentação ou 
permeado) dos diferentes tratamentos (p≤0.05). Letras diferentes na mesma coluna (letras maiúsculas) indicam diferença estatisticamente significativa entre os 
produtos (concentrado, alimentação e permeado) de um mesmo tratamento (p≤0.05). 
 
 MV020 MP005 
 
 1 bar 2 bar 3 bar 1 bar 2 bar 3 bar 
ST 
C 6,0 ± 0,9 a A 5,7 ± 0,1 a A 5,2 ± 0,2 a A 6,7 ± 0,7 a A 6,0 ± 0,1 a A 5,5 ± 0,3 a A 
A 3,1 ± 0,2 a B 3,2 ± 0,1 a B 2,8 ± 0,1 a B 3,3 ± 0,4 a B 3,6 ± 0,1 a B 3,4 ± 0,1 a B 
P 1,8 ± 0,1 b C 2,4 ± 0,2 a C 1,9 ± 0,1 a b C 2,2 ± 0,1 a b B 2,3 ± 0,2 a b C 2,2 ± 0, 1 a b C 
SS 
C 1,0 ± 0,1 b A 1,2 ± 0,1 a b A 1,3 ± 0,1  a A 1,3 ± 0,1  a A 1,2 ± 0,1  a b A 1,1 ± 0,1  a b A 
A 0,9 ± 0,1 a A 0,9 ± 0,1 a B 0,9 ± 0,1 a B 0,9 ± 0,1 a B 0,9 ± 0,1 a B 0,9 ± 0,1 a B 
P 0,6 ± 0,1 a B 0,5 ± 0,1  a b C 0,4 ± 0,1 a b C 0,6 ± 0,1 a C 0,5 ± 0,1 a b C 0,3 ± 0,1 b C 
LI 
C - - - - - - 
A 33,0 ± 3, 7 a B 36,3 ± 4,7 a B 33,9 ± 6,2 a B 31,5 ± 0,2 a B 31,9 ± 1,4 a B 28,3 ± 3,8 a B 





Os teores de sólidos totais e solúveis dos permeados diminuíram ligeiramente em 
relação à alimentação. Para os sólidos solúveis, o permeado obtido na membrana MP005 a 3 
bar apresentou o menor teor de sólidos solúveis. Este fato pode ser explicado pela maior 
formação de torta de filtração na superfície desta membrana, como foi observado nas análises 
da superfície das membranas (descritas no item anterior). A torta de filtração formou uma 
membrana dinâmica com maior resistência a passagem de solutos, retendo, desta maneira, 
maior quantidade de sólidos solúveis. 
Todos os tratamentos apresentaram diferença significativa entre os permeados e a 
alimentação, em relação à limpidez. Os permeados obtidos a partir da membrana MV020 
mostraram uma menor limpidez que os da membrana MP005. Este fato já era esperado, uma 
vez que esta última membrana possui um menor tamanho de poro. O permeado obtido da 
membrana MV020 a 1 bar apresentou a menor redução de turbidez, o que indica que maior 
teor de sólidos passou pela membrana, devido à menor adsorção de partículas pela mesma, 
como foi dito anteriormente. Os permeados obtidos da membrana MP005, nas três pressões 
estudadas, não mostraram diferença significativa. 
De acordo com a Tabela 4.6, o parâmetro luminosidade (L*) e o ângulo Hue, para 
todos os tratamentos, mostrou diferença significativa entre os permeados e a alimentação, e os 
valores destes para os permeados das duas membranas não diferiram. A luminosidade dos 
permeados aumentou em relação à alimentação, e o ângulo Hue desta última apresentou-se em 
torno de 70 °, enquanto o permeado teve ângulo Hue de cerca de 85 °, indicando que o 
permeado apresentou tonalidade mais clara. Os valores do parâmetro croma para os 
permeados foram menores que o da alimentação, mostrando que os permeados obtidos ficaram 
menos saturados. Entre as pressões aplicadas às duas membranas não houve diferença 
significativa entre os permeados, porém os valores de croma para os mesmos obtidos para a 
membrana MV020 apresentaram-se maiores que os da membrana MP005, confirmando o 
resultado de limpidez. 
Portanto, todos os permeados apresentaram maior brilho, uma coloração de menor 
intensidade que a alimentação, sendo que os permeados obtidos com a membrana MV020 






Tabela 4.6. Parâmetros colorimétricos (luminosidade L*, ângulo Hue, H e croma C) das amostras de permeado, alimentação e 
concentrado das filtrações do extrato de alcachofra utilizando as membranas MV020 e MP005. 
C = Concentrado; A = Alimentação; P = Permeado. 
Letras diferentes na mesma linha (letras minúsculas) indicam diferença estatisticamente significativa entre os mesmos produtos (concentrado, alimentação ou 
permeado) dos diferentes tratamentos (p≤0.05). Letras diferentes na mesma coluna (letras maiúsculas) indicam diferença estatisticamente significativa entre os 
produtos (concentrado, alimentação e permeado) de um mesmo tratamento (p≤0.05). 
 
 MV020 MP005 
 
 1 bar 2 bar 3 bar 1 bar 2 bar 3 bar 
L* 
C 6,13 ± 0,37 a B 7,16 ± 0,70 a B 5,67 ± 0,31 a B 6,67 ± 0,64 a B 6,07 ± 0,58 a B 6,21 ± 0,12 a B 
A 6,67 ± 0,60 a B 5,87 ± 0,59  a B 6,79 ± 0,08 a B 6,46 ± 0,48 a B 6,59 ± 0,30 a B 7,10 ± 0,44 a B 
P 96,46 ± 0,68 a A 96,26 ± 0,01 a A 95,63 ± 1,47 a A 97,70 ± 0,16 a A 98,10 ± 0,40 a A 97,77 ± 0,17 a A 
H 
C 68,73 ± 0,42 a b B 73,37 ± 0,87 a B 67,52 ± 1,39 b C 69,00 ± 2,23 a b B 67,11 ± 1,99 b B 66,47 ± 0,47 b C 
A 72,91 ± 0,57 a A B 73,22 ± 0,43 a B 73,13 ± 0,37 a B 70,86 ± 0,13 a B 71,30 ± 0,39 a A B 70,85 ± 0,30 a B 
P 82,86 ± 4,92 a A 87,48 ± 1,66 a A 90,35 ± 0,39 a A 87,51 ± 1,64 a A 83,34 ± 4,56 a A 82,67 ± 0,89 a A 
C 
C 6,65 ± 0,20 a b A 7,54 ± 0,37 a A 5,63 ± 0,31 b A B 6,63 ± 0,78 a b A 5,73 ± 0,55 b B 5,94 ± 0,21 a b B 
A 7,58 ± 0,33 a A 6,67 ± 0,71 a A 7,46 ± 0,14 a A 7,33 ± 0,21 a A 7,25 ± 0,10 a A 7,63 ± 0,06 a A 













Figura 4.11. Imagem dos produtos (alimentação, F; permeado, P; e concentrado, R) dos 
processos de clarificação utilizando as membranas MV020 e MP005 a 1 bar, 2 bar e 3 bar. 
 
A Figura 4.12 apresenta os índices de retenção dos sacarídeos em relação à 
alimentação nos processos de filtração para as duas membranas (MV020 e MP005) nas três 
pressões trabalhadas. O grupo de açúcares não prebióticos é composto pela frutose, glicose e 
sacarose; e o de açúcares prebióticos pela rafinose, kestose (GF2), nistose (GF3) e 
frutofuranosil-nistose (GF4). Para facilitar a visualização e análise, os açúcares estão sendo 
apresentados nestes dois grupos, devido ao índice de retenção não ter apresentado diferença 
estatisticamente significativa entre os açúcares contidos nestes, para um mesmo processo. 
Para ambas as membranas, os açúcares não prebióticos (180 a 342 g/mol) apresentaram 
maior retenção que os açúcares prebióticos (504 a 828 g/mol). Uma possível explicação para 
este fato é a adsorção dos açúcares não prebióticos nas partículas que foram retidas pelas 
membranas, aumentando a retenção destes compostos. 
Além disso, o índice de retenção dos açúcares não prebióticos foi maior para 
membrana MV020 (tamanho de poro de 0,20 µm) que para MP005 (tamanho de poro de 0,05 
µm). Como já citado anteriormente, a membrana MV020 apresentou maior formação de torta 
  
de filtração na superfície desta membrana, 
maior resistência à passagem de solutos
Oliveira, Docê e Barros (2012) clarificaram suco de maracujá por microfiltração (com 
membrana tamanho de poro de 0,3 
enzima e pressão transmembrana), os açúcares redutores apresentaram maiores índices de 
retenção que os açúcares totais. 
 
Figure 4.12. Índice de retenção de a
prebióticos (rafinose, kestose, n
 
Em geral, os açúcares prebióticos tiveram cerca de 95 % de recuperação no permeado, 
e o índice de retenção não apresentou diferença significativa entre os diferentes tratamen
Youravong, Li e Laorko (2010) obtiveram apenas 10 % de retenção de açúcares totais na 
microfiltração de vinho de abacaxi, e 
recuperaram 98 % dos mesmos compostos no permeado da clarificação de suco de fr
De acordo com os resultados apresentados, a membrana 
mais adequada para clarificar o extrato de alcachofra. 
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que atuou como uma membrana dinâmica com 
.  
μm) e dependendo da condição trabalhada (tratamento com 
 
çúcares não prebióticos (frutose, glicose 
istose e frutofuranosil-nistose) para o processo de 
microfiltração. 
Vladisavljević, Vukosavljević e 
MP005 foi selecionada como a 
O fluxo de permeado desta apresentou o 
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menor declínio, e o permeado foi o mais límpido e de coloração menos intensa que o obtido na 
membrana MV020. Além disso, a pressão de 2 bar foi selecionada, pois com esta maior fluxo 
de permeado foi obtido, que quando aplicada a pressão de 1 bar; e menor deposição de 
partículas foi observada, quando comparada a pressão de operação de 3 bar. Desta maneira, 
este permeado foi submetido à nanofiltração. 
 
4.3.3. Caracterização da alimentação utilizada no processo de nanofiltração 
O permeado obtido da microfiltração a 2 bar, utilizando a membrana MP005, foi 
submetido à nanofiltração para estudo da separação dos açúcares não prebióticos dos 
oligossacarídeos e a concentração desses últimos. 
A Tabela 4.7 apresenta as características físico-químicas da alimentação do processo 
de nanofiltração. Pode-se observar que os lipídeos presentes no extrato de alcachofra foram 
retidos pela membrana de microfiltração, como já era esperado, não estando presentes na 
alimentação da nanofiltração. Além disso, o conteúdo de carboidratos totais foi semelhante 
entre a alimentação da microfiltração e o extrato clarificado. 
 
Tabela 4.7. Composição (g/ 100g) da alimentação do processo de nanofiltração. 
Análises Média ± Desvio 
Umidade (b.u.)  99,79 ± 0,04 
Cinza (b.s.)  25,97 ± 1,10 
Proteína (b.s.) 23,73 ± 1,89 
Lipídeos (b.s.) * 
Fibras (b.s.) 18,79 ± 1,01 
Carboidratos totais (b.s.) 51,55 ± 1,49 
b.u.: base úmida; b.s.: base seca. 
* componente não detectado. 





4.3.4. Processo de nanofiltração 
a) Perfis de fluxo de permeado 
Os perfis de fluxo de permeado dos processos de nanofiltração para as três membranas 
testadas estão mostrados na Figura 4.13. Os valores do fluxo nos diferentes tempos estão 
apresentados na Tabela A.3, A.4 e A.5 do Apêndice A. 
Em todas as membranas e pressões estudadas, o fluxo de permeado decresce 
gradualmente ao longo de todo processo, devido à concentração de solutos no concentrado. 
Além disso, em todas as membranas, o fluxo aumenta de acordo com o aumento da pressão de 
operação.  
O declínio de fluxo de permeado observado durante os processos foi semelhante. A 
membrana NP010, para todas as pressões estudadas, apresentou um declínio em torno de 20 
%. Já as membranas NP030 e NF270 tiveram o mesmo declínio de fluxo; para operação a 10 e 
15 bar, este foi de 20 %, porém com a pressão de 20 bar, foi de cerca de 30 %. 
 O declínio observado na nanofiltração foi menor que na microfiltração (entre 60 e 80 










Figura 4.13. Perfil de fluxo de p






ermeado das nanofiltrações do extrato clarificado
 (C) NF270. Os dados apresentados correspondem 
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A Figura 4.14. apresenta 
pontos das curvas de fluxo de permeado
maior influência sobre o fluxo de permeado 
das membranas NP010 e NP030
as condições de processos estudadas
NF270. Estas duas primeiras membranas são composta
características hidrofóbicas e menor afinidade a água que a poliamida, que por sua vez 
compõe a NF270.  
Figura 4.14. Efeito da pressão aplicada (bar) sobre o fluxo de permeado (L/h.m
membranas de nanofiltra
b) Modelo matemático de bloqueio de poros
A Figura 4.15 mostra a comparação entre os perfis de fluxo obtidos a partir dos dados 
experimentais e dos modelos 
4.8 apresenta os valores dos parâmetros K estimados e dos coeficientes de correlação (R
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quando a membrana NF270 é analisada.
 terem maiores massas moleculares de corte, seus fluxos sob 
 foram semelhantes e menores do que o apresentado pela 



















Figura 4.15. Perfis de fluxo de permeado versus
NP030 (B) e NF270 (C) e três pressões 10 bar (1), 15 bar (2) e 20 






 tempo da nanofiltração do extrato clarificado obtido pelas
bar (3).      Fluxo experimental, Fluxo predito pelo modelo de:        













Tabela 4.8. Valores dos parâmetros K estimados e dos coeficientes de correlação (R2) dos modelos de bloqueio de poro obtidos das 
filtrações do extrato clarificado utilizando as membranas NP010, NP030 e NF270. 
BCP   BPP   BIP   TF 
K (h-1) R2  K (h-0.5.m-0.5) R2  K (m-1) R2  K (h.m-2) R2 
NP010 
10 bar 0,47 0,92 0,03 0,92 0,01 0,91 0,0003 0,89 
15 bar 0,50 0,98 0,03 0,98 0,01 0,97 0,0002 0,97 
20 bar 0,69 0,99   0,03 0,99   0,01 0,99   0,0001 0,99 
NP030 
10 bar 0,54 0,94 0,04 0,93 0,01 0,92 0,0003 0,91 
15 bar 0,64 0,99 0,03 0,99 0,01 0,98 0,0002 0,98 
20 bar 0,93 0,99   0,04 0,99   0,01 0,99   0,0001 0,99 
NF270 
10 bar 0,88 0,99 0,04 0,99 0,01 0,98 0,0001 0,98 
15 bar 1,08 0,99 0,04 0,99 0,01 0,99 0,0001 0,99 
20 bar 1,99 0,99   0,06 0,99   0,01 0,99   0,0001 0,99 









 O grau de coeficientes de correlação (R2) foi usado principalmente para determinar os 
mecanismos de incrustação que poderiam explicar os dados experimentais. 
 Os quatro modelos incrustantes (completo, interno e parcial bloqueio dos poros e 
formação de torta de filtração) apresentaram boas correlações (≥0.89) em todas as membranas 
e pressões de operação. O fluxo de permeado dos processos de nanofiltração apresentaram 
uma queda suave e um declínio baixo, o que pode ter levado a um bom ajuste dos quatro 
modelos. Além disso, como a alimentação possui uma variedade de compostos com diferentes 
propriedades físico-químicas e ampla gama de distribuição de massa molecular, estes podem 
causar incrustação por adsorção tanto no interior da membrana quanto sobre esta. O mesmo 
tipo de resultado foi observado por Chang et al. (2012), e Hwang e Chiang (2014). 
 
c) Análise da superfície da membrana 
Além da modelagem, a incrustação da membrana foi investigada pelas imagens da 
superfície de membrana, antes e após a nanofiltração do extrato clarificado, por MFA. As 
Figuras 4.16 e 4.17 apresentam as imagens obtidas e a rugosidade em função da escala de 
comprimento (L, lado da área digitalizada quadrada) para as membranas de nanofiltração. 
Como esperado, podem-se observar alterações nas imagens e na rugosidade da 
superfície das membranas antes e depois do processo de nanofiltração. Para todas as 
membranas foi observado que a medida de rugosidade das membranas antes e após o processo 
de nanofiltração nas pressões de operação de 10 e 15 bar foi semelhante. No entanto, quando 
foi utilizada 20 bar, as rugosidades foram maiores, o que indicou que uma quantidade elevada 
de partículas foram depositadas na superfície da membrana. 
Este resultado está relacionado com o que foi obtido para o declínio do fluxo de 
permeado. Este foi maior quando a operação ocorreu a 20 bar, para as membranas NP030 e 






Figure 4.16. Imagens 3D-MFA correspondentes às áreas analisadas de 10 x 10 μm2 para as membranas: NP010 virgem (A), filtrada 
a 10 bar (B), 15 bar (C) e 20 bar (D); NP030 virgem (E), filtrada a 10 bar (F), 15 bar (G) e 20 bar (H); e NF270 virgem (I), filtrada a 
10 bar (J), 15 bar (L) e 20 bar (M). 
  
Figura 4.17. Rugosidade (nm) em função da escala de comprimento (L, lado da area 







anas NP010 (A), NP030 (B) e NF270 (C) ante










Para complementar e confirmar a análise de incrustação na superfície da membrana, a 
espectrofotometria no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) também foi 
utilizada. A Figura 4.18 apresenta os espectros obtidos para as membranas de nanofiltração 
antes e após o processo de filtração. 
 Apesar das membranas NP010 e NP030 serem compostas de polieterssulfona e a 
NF270 de poliamida, os espectros obtidos a partir das três membranas virgens foram muito 
semelhantes e apresentaram picos característicos destes materiais. Foram observadas bandas 
em 1580, 1486 e 1412 cm-1 correspondentes aos sistemas aromáticos, vibração do grupo C-S e 
alongamento do anel aromático C=C, respectivamente. Os picos de absorção em 1322 e 1297 
cm-1 e em 1150 cm-1 indicam vibrações assimétricas e simétricas do grupo SO2, 
respectivamente. As vibrações assimétricas do grupo C–O–C foram observadas no número de 
onda de 1240 cm-1 (ARKHANGELSKY; KUZMENKO; GITIS, 2007; SINGH et al., 2006; 
TANG; KWON; LECKIE, 2009). Além disso, os picos em 1105, 1080, 1012, 873, 835 e 716 
cm-1 podem ser atribuídos às ligações de hidrogênio com grupos aromáticos e carbono 
(SINGH et al., 2006). Além disso, para membrana NF270, foram identificados os picos 1637 e 
1504 cm-1, que indicam os grupamentos de amida (CHAO et al, 2012; TANG; KWON; 
LECKIE, 2009). 
 Os espectros das membranas após as nanofiltrações apresentaram uma maior 
intensidade de absorção em alguns comprimentos de onda que das membranas virgens. Em 
geral, quando os processos foram realizados a pressão de 10 bar, os espectros obtidos foram 
muito semelhantes às membranas virgens, indicando menores níveis de incrustação. 
 Como ocorrido na microfiltração, após a nanofiltração também foram identificados 
carboidratos na superfície da membrana (número de onda de 950-1110 cm-1) (PRAMANIK; 
RODDICK; FAN, 2014; WICAKSANA et al., 2012). Alguns autores observaram que 
polissacarídeos podem causar incrustação e formação de torta na superfície da membrana 
(HWANG; CHIANG, 2014; SUSANTO et al., 2008; ULBRICHT et al., 2009; YAO et al., 
2010). 
 De acordo com as análises realizadas, pode-se concluir que em todas as condições de 
operação, foram observados incrustantes nas membranas, causando contínuo declínio de fluxo 
de permeado. 
  
Figura 4.18. Espetros obtidos na análise d
NF270 (C) antes e após as microfiltrações.
139 










d) Caracterização dos produtos 
Os produtos do processo de nanofiltração (permeado e concentrado) foram apenas 
coletados e analisados ao final do experimento (quando o fator de concentração atingiu o valor 
4). As Tabelas 4.9 e 4.10 apresentam o conteúdo de sólidos totais e solúveis e a limpidez, e os 
parâmetros de cor, dos produtos obtidos nas nanofiltrações, respectivamente. As diferenças 
observadas entre o permeado obtido a partir da MP005, apresentado no item 4.3.2, e as 
alimentações da nanofiltração são variações das amostras, uma vez que, como já citado, 
muitas filtrações foram realizadas para coletar um grande volume de permeado, o qual foi 
homogeneizado para, posteriormente, serem realizados os ensaios de nanofiltração. 
Os permeados obtidos dos processos de nanofiltração apresentaram baixas 
concentrações de sólidos totais, sendo que os permeados da membrana NF270 tiveram os 
menores teores. Em relação ao conteúdo de sólidos solúveis, para todas as membranas, entre 
os mesmos produtos (concentrado, alimentação e permeado) não houve diferença significativa. 
Os permeados apresentaram-se mais límpidos e os concentrados mais turvos que a 
alimentação. Em geral, os permeados e os concentrados tiveram aumento e redução de cerca 
de 50 % na limpidez, respectivamente.  
Pode ser observado na Tabela 4.10, para todos os tratamentos, que a alimentação, o 
permeado e o concentrado apresentaram similar luminosidade (parâmetro L*). Os parâmetros 
ângulo Hue (H) e o croma (C) apresentaram correlação com a análise de limpidez (Tabela 
4.9). O ângulo Hue dos concentrados e das alimentações foram em torno de 75° e 100°, 
respectivamente, enquanto dos permeados foi entre 200-250° (cor azul). Além disso, os 
concentrados apresentaram-se mais saturados (maiores valores de croma) que a alimentação. 
Todos os permeados apresentaram-se límpidos, com cor menos intensa que a 
alimentação, enquanto que os concentrados foram mais turvos e de coloração intensa, como 






Tabela 4.9. Dados de sólidos totais (ST) (mg/g), sólidos solúveis (SS) (° Brix) e limpidez (LI) (%) das amostras de permeado, 
alimentação e concentrado das filtrações do extrato clarificado utilizando as membranas NP010, NP030 e NF270. 
C = Concentrado; A = Alimentação; P = Permeado. 
Letras diferentes na mesma linha (letras minúsculas) indicam diferença estatisticamente significativa entre os mesmos produtos (concentrado, alimentação ou 
permeado) dos diferentes tratamentos (p≤0.05). Letras diferentes na mesma coluna (letras maiúsculas) indicam diferença estatisticamente significativa entre os 
produtos (concentrado, alimentação e permeado) de um mesmo tratamento (p≤0.05). 
 
  
 NP010  NP030  NF270 
 10 bar 15 bar 20 bar  10 bar 15 bar 20 bar  10 bar 15 bar 20 bar 
ST 
C 3,43±0,77bA 3,73±0,07bA 4,27±0,16bA  4,15±0,57bA 3,87±0,18bA 3,97±0,08bA  5,66±0,27aA 6,54±0,05aA 6,09± 0,19aA 
A 1,60±0,66aAB 1,27±0,16aB 1,49±0,31aB  1,82±0,02aB 1,32±0,01aB 1,72±0,07aB  1,55±0,04aB 1,10±0,08aB 1,79 ± 0,09aB 
P 0,56±0,07abB 0,80±0,05aC 0,79±0,28aB  0,89±0,16aB 0,44±0,05abcC 0,76±0,08aC  0,08±0,04cC 0,06±0,03cC 0,11 ± 0,02bcC 
SS 
C 1,2±0,1aA 1,2±0,1aA 1,2±0,1aA  1,13±0,1aA 1,15±0,1aA 1,1±0,1aA  1,3±0,1aA 1,3±0,1aA 1,4±0,1aA 
A 0,6±0,1aB 0,58±0,1aB 0,45±0,1aB  0,6±0,1aB 0,6±0,1aB 0,6±0,1aB  0,5±0,1aB 0,5±0,1aB 0,5±0,1aB 
P 0,3±0,1aC 0,3±0,1aC 0,3±0,1aB  0,3±0,1aC 0,4±0,1aC 0,3±0,1aC  0,2±0,1aC 0,2±0,1aC 0,2±0,1aC 
LI 
C 43,01±7,18aB 39,56±4,45aB 47,89±0,53aC  42,34±16,74aB 37,63±0,72aC 34,42±1,31aC  46,75±4,42aC 53,24±4,62aC 38,84±1,71aC 
A 77,38±4,53aB 79,90±13,23aAB 78,40±0,78aB  73,02±7,46aAB 73,16±0,34aA 75,05±0,90aB  81,19±0,73aB 86,18±1,28aB 82,90±3,98aB 





Table 4.10. Parâmetros colorimétricos (luminosidade L*, ângulo Hue, H e croma C) das amostras de permeado, alimentação e 
concentrado das filtrações do extrato clarificado utilizando as membranas NP010, NP030 e NF270. 
C = Concentrado; A = Alimentação; P = Permeado. 
Letras diferentes na mesma linha (letras minúsculas) indicam diferença estatisticamente significativa entre os mesmos produtos (concentrado, alimentação ou 
permeado) dos diferentes tratamentos (p≤0.05). Letras diferentes na mesma coluna (letras maiúsculas) indicam diferença estatisticamente significativa entre os 





  NP010  NP030  NF270 
  10 bar 15 bar 20 bar  10 bar 15 bar 20 bar  10 bar 15 bar 20 bar 
L* 
C 95,0±0,1aA 95,4±0,3aAB 95,3±0,5aB  95,5±1,5aA 95,4±0,5aA 93,9±0,4aB  95,8±1,1aAB 95,3±1,3aA 94,9±0,6aA 
A 93,3±2,3aA 92,9±1,3aB 93,7±0,7aB  92,4±1,6aA 94,6±1,5aA 93,3±0,3aB  95,1±0,1aB 95,7±0,1aA 94,9±1,2aA 
P 97,3±0,1bcA 97,3±0,1cd A 97,6±0,2cdA  97,5±0,1bcA 96,9±0,1eA 96,9±0,1deA  98,4±0,1aA 98,1±0,1abA 97,1±0,3cdeA 
H 
C 74,3±1,9aC 73,9±0,2aC 76,6±0,6aB  74,2±0,4aC 74,5±1,5aC 73,6±0,7aC  73,2±4,8aB 74,8±2,2aC 72,3±0,6aC 
A 106,7±1,3aB 103,9±0,7aB 105,2±1,1aB  111,9±2,7aB 105,7±1,3aB 107,7±5,7aB  103,0±1,7aB 108,3±10,6aB 103,8±3,1aB 
P 261,9±9,5aA 257,7±4,0abA 196,5±17,8bA  266,0±10,4aA 265,5±0,2aA 266,2±0,2aA  255,2±41,5abA 279,8±2,8aA 274,6±4,9aA 
C 
C 5,6±0,3aA 5,8±0,4aA 5,4±0,3aA  5,5±2,1aA 5,4±0,6aA 7,3±0,4aA  5,2±1,7aA 5,1±1, 5aA 5,6±0,8aA 
A 3,0±1,2aAB 3,2±0,5aB 2,8±0,3aB  3,0±0,9aA 2,2±0,7aA 2,4±0,1aB  2,1±0,1aAB 1,6±0,3aAB 1,6±0,7aB 



















F; permeado, P; e concentrado, R) dos processos de nanofiltração











Os valores de rejeição dos sacarídeos obtidos para cada processo de nanofiltração estão 
apresentados na Tabela 4.11. Neste item, como o objetivo é estudar a separação dos açúcares 
não prebióticos dos prebióticos e também a concentração destes últimos, estão sendo 
mostrados os índices de retenção de cada sacarídeo. 
Independente da membrana testada, a pressão de operação não influenciou o índice de 
retenção dos diferentes sacarídeos, exceto na membrana NP010, que apresentou maior 
retenção de GF3 e GF4 quando a pressão de 20 bar foi utilizada. Além disso, não houve 
diferença estatisticamente significativa entre as retenções de mono-, di- e oligossacarídeos em 
um mesmo tratamento, desta maneira não foi obtida separação, e, consequentemente, 
purificação dos açúcares. 
A membrana NF270 apresentou maior rejeição de sacarídeos e foi eficaz para 
concentrá-los. Já as membranas NP010 e NP030, apesar de possuírem diferentes massas 
moleculares de corte, exibiram índices de retenção semelhantes para mono- di- e 
oligossacarídeos.  
Resultados semelhantes foram obtidos por Michelon et al. (2014), os quais relataram o 
mesmo índice de retenção para galactose, lactose, sacarose e galactooligossacarídeos, 
utilizando estas duas últimas membranas; e também por Feng et al. (2009), que observaram 
similar rejeição para estes mesmos açúcares quando membranas de massas moleculares de 
corte de 800-1000 Da e 500-600 Da foram utilizadas. Entretanto, resultados opostos foram 
obtidos por Kuhn et al. (2010), que alcançaram 90 % de purificação dos frutooligossacarídeos, 
a partir da nanofiltração (utilizando a membrana NP030) de uma mistura destes açúcares com 
sacarose, glicose, frutose. 
Estes resultados confirmam que quando soluções “naturais” (não modelo) são 
utilizadas no processo de nanofiltração, o índice de rejeição pode ser influenciado pela 
composição da alimentação, material da membrana, pressão, entre outros fatores, não sendo a 
massa molecular de corte da membrana um parâmetro que define a separação dos compostos. 
A membrana NF270 apresentou maior fluxo de permeado e maior rejeição de 






Tabela 4.11. Índice de retenção de cada sacarídeo das nanofiltrações do extrato clarificado utilizando as membranas NP010, NP030 
e NF270 a 10, 15 e 20 bar. 
NP010  NP030  NF270 
  10 bar 15 bar 20 bar  10 bar 15 bar 20 bar  10 bar 15 bar 20 bar 
Fru 0,55±0,01c 0,54±0,04c 0,71±0,09abc  0,62±0,08bc 0,58±0,06c 0,52±0,04c  0,88±0,10ab 0,86±0,06ab 0,90±0,05a 
Gli 0,70±0,05bc 0,46±0,02c 0,67±0,09bc  0,46±0,04c 0,62±0,07bc 0,49±0,04c  0,93±0,05ab 0,99±0,01a 0,99±0,01a 
Sac 0,56±0,07b 0,62±0,03b 0,81±0,10ab  0,53±0,10b 0,65±0,08b 0,79±0,12ab  0,96±0,05a 0,99±0,01a 0,99±0,01a 
Raf 0,53±0,10b 0,45±0,07b 0,71±0,12ab  0,53±0,10b 0,55±0,16b 0,70±0,03ab  1,00±0,00a 1,00±0,01a 1,00±0,01a 
GF2 0,56±0,07b 0,61±0,07b 0,74±0,08b  0,68±0,07b 0,53±0,10b 0,58±0,03b  1,00±0,00a 1,00±0,01a 1,00±0,01a 
GF3 0,57±0,03c 0,59±0,05c 0,81±0,04b  0,61±0,06c 0,58±0,06c 0,63±0,02c  1,00±0,00a 1,00±0,01a 1,00±0,01a 
GF4 0,49±0,03c 0,86±0,02a 0,82±0,12ab  0,52±0,09c 0,61±0,08bc 0,62±0,01bc  1,00±0,00a 1,00±0,01a 1,00±0,01a 
Fru = frutose; Gli = glicose; Sac = sacarose; Raf = rafinose; GF2 = kestose; GF3 = nistose; GF4 = frutofuranosil-nistose. 








Os processos de microfiltração apresentaram declínio de fluxo de permeado nos 
instantes iniciais da filtração, o qual foi atribuído à formação de torta de filtração, de acordo 
com o modelo matemático de Hermia e as análises da superfície das membranas.  
A membrana MP005 (tamanho de poro de 0,05 μm) com pressão de operação de 2 bar 
foi selecionada como a mais apropriada para clarificar o extrato de resíduo de alcachofra, já 
que apresentou menor adsorção de material na superfície e declínio do fluxo de permeado; o 
permeado obtido foi mais límpido e com coloração menos intensa, quando comparado ao da 
MV020 (tamanho de poro de 0,20 μm). Além disso, 95 % dos oligossacarídeos foram 
recuperados no permeado. 
Em relação ao processo de nanofiltração, as membranas NP010 e NP030 apresentaram 
fluxo de permeado e retenção de sacarídeos similares. O maior fluxo e índice de retenção 
foram obtidos para a membrana NF270. Esta reteve 100 % dos oligossacarídeos e mostrou-se 
capaz de concentrar o extrato clarificado, porém, para obter maior grau de purificação, outra 
técnica deve ser aplicada. 
O processo integrado de microfiltração e nanofiltração foi capaz de agregar valor ao 
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O extrato obtido a partir de resíduo sólido de alcachofra é rico em oligossacarídeos. Sua 
clarificação e concentração podem agregar valor ao produto final. Para este propósito, 
membranas de microfiltração (tamanho de poro de 0,05 µm) e nanofiltração (massa molecular 
de corte de 150-200 Da) foram previamente selecionadas, utilizando a filtração em modo 
frontal. O objetivo do presente trabalho foi avaliar o desempenho dessas membranas em 
filtração tangencial. Para isso, a clarificação foi realizada por microfiltração, utilizando em 
módulo placa-e-quadro, e a concentração por nanofiltração, utilizando em módulo em espiral. 
Em cada processo, o perfil do fluxo de permeado e a qualidade dos produtos foram analisados, 
em termos de distribuição do tamanho de partículas, sólidos totais e solúveis, limpidez, 
parâmetros de cor e concentração de sacarídeos. O processo de microfiltração foi capaz de 
reduzir as partículas em suspensão e clarificar o extrato de alcachofra, sem perda dos 
oligossacarídeos, que por sua vez foram concentrados dez vezes pelo processo de 
nanofiltração. Estes resultados indicam o alto potencial do processo integrado de micro- e 
nanofiltração para produzir um produto funcional, encorajando futuros estudos de avaliação da 
viabilidade econômica dos processos integrados para uso nas indústrias alimentícias. 








Atualmente, o reaproveitamento de resíduos sólidos e efluentes das indústrias de 
alimentos tem recebido ampla atenção, pois as indústrias têm procurado por uma melhor 
gestão dos resíduos e redução da poluição. Neste contexto, a partir destes resíduos, compostos 
bioativos valiosos estão sendo recuperados, tais como polissacarídeos a partir de casca de 
mamão (MARAN; PRAKASH, 2015), proteínas de resíduo de camarão (ARANCIBIA et al., 
2015), polifenóis de efluentes do processamento de alcachofra (CONIDI; CASSANO; 
GARCIA-CASTELLO, 2014), antocianinas de resíduo de Aronia melanocarpa (GALVÁN 
D’ALESSANDRO et al., 2014), carotenóides de resíduo de tomate (STRATI; GOGOU; 
OREOPOULOU, 2015), entre outros. 
Os efluentes e os extratos obtidos a partir dos resíduos sólidos estão sendo tratados por 
processos de separação por membranas com a finalidade de promover a clarificação, 
concentração e purificação dos componentes bioativos (CONIDI, CASSANO; GARCIA-
CASTELLO, 2014; GÖTZ ET AL., 2014; CASTRO-MUÑOZ; YÁÑEZ-FERNANDEZ, 
2015; QUIST-JENSEN; MACEDONIO; DRIOLI, 2015; ZAGKLIS ET AL., 2015). 
Em estudo prévio, membranas de microfiltração e nanofiltração foram avaliadas, em 
modo de filtração frontal, para clarificação e concentração do extrato obtido a partir de 
resíduos sólidos de alcachofra (pétalas), que continham açúcares não prebióticos (frutose, 
glicose e sacarose) e prebióticos (kestose, nistose, fructofuranosil-nistose e rafinose). Na 
microfiltração, a membrana de polietersulfona com tamanho de poro de 0.05 µm foi 
selecionada, uma vez que quase 100% de açúcares prebióticos foram recuperados no 
permeado, e esta apresentou menor nível de incrustação e declínio do fluxo. Esta etapa reduziu 
a incrustação da membrana no subsequente processo de nanofiltração, levando a um menor 
declínio de fluxo de permeado. A membrana de poliamida com massa molecular de corte de 
150-300 Da foi escolhida como a mais apropriada para concentrar os oligossacarídeos de 
extrato clarificado, sem perda destes compostos para o permeado. 
Uma vez selecionadas as membranas em modo de filtração frontal, é interessante a 
avaliação do desempenho da filtração em modo tangencial. As filtrações em modo frontal e 
tangencial possuem diversas diferenças de operação (PATTERSON et al., 2008; 





e rejeição mais consistentes para sua implementação em escala industrial (TSIBRANSKA; 
TYLKOWSKI, 2013). 
Existem várias configurações para os módulos de membrana: fibra-oca, módulo em 
espiral, tubular e placa-e-quadro. Este último possui como vantagens a capacidade de tratar 
alimentos viscosos e/ou com altos níveis de sólidos suspensos, e possui maior facilidade de 
limpeza após o tratamento do produto (CHERYAN, 1998; BERK, 2009). Desta forma, esta 
configuração é uma boa alternativa para promover a clarificação do extrato de alcachofra. 
Os módulos em espiral e fibra-oca apresentam alta capacidade de empacotamento da 
superfície da membrana em um volume limitado (elevada razão área de superfície/volume). 
Entre eles, o módulo em espiral é geralmente preferido pela indústria, uma vez que possui uma 
operação fácil, viabilidade de aumento de escala e custo relativamente baixo de produção 
(SALGADO et al., 2014; SCHWINGE et al., 2004; MORENO et al., 2014). Em vista destas 
características, este módulo pode ser utilizado para concentrar o extrato clarificado, sendo 
possível alcançar uma abordagem industrial. 
Neste contexto, o objetivo deste trabalho foi avaliar o desempenho da clarificação e 
concentração do extrato de alcachofra por processos de microfiltração, utilizando a 
configuração placa-e-quadro, e nanofiltração, utilizando módulos em espiral. Além disso, em 
cada processo foi analisado o perfil de fluxo de permeado e a qualidade dos produtos, em 
relação à distribuição do tamanho de partículas, sólidos totais e solúveis, limpidez, parâmetros 
de cor e concentração de sacarídeos. 
 
5.2. Material e Métodos 
5.2.1 Preparação do extrato obtido a partir do resíduo de alcachofra  
O resíduo (pétalas externas e internas) de alcachofra da produção de conservas foi 
adquirido na fábrica Bom Sucesso (São Roque, São Paulo, Brasil). O material foi sanitizado 
com ácido peracético (80 mg/L), seco superficialmente a 20 °C durante 10 horas. Em seguida, 
o material foi embalado a vácuo e armazenado a -18 °C até o uso. 
O processo de extração foi realizado conforme definido por Machado et al. (2015). As 
pétalas ainda congeladas foram homogeneizadas com água destilada a 100 ºC, em uma 
  
proporção pétalas:água de 1:40 
suspensão obtida foi imediatamente colocada em um reator encamisado e a sonda de 
sonicação (DES500, Unique, Indaiatuba, S
processo de extração foi realizado a uma temperatura de 
360 W durante 10 min. Em seguida
(80 mesh) para eliminar as partículas grosseiras. 
processos serem realizados. 
 
5.2.2 Processo de separação por membranas
Em ambos os processos
tanque de alimentação de aço inoxidável e bombeado para a 
O concentrado foi retornado 
recolhido e seus fluxos foram 
ajustada ao operar as válvulas 
equipamento de filtração por membranas está apresentado na 
Figura 5.1. Esquema do equipamento de filtração por membranas. 1 
alimentação; 2 – Bomba; 3 e 6 
5 – Manômetro; 7 – 
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(g/g), usando um liquidificador industrial durante 15 s. A 
ão Paulo, Brazil) foi imersa na suspen
60 °C, uma potência de ultrassom de 
, as amostras foram filtradas através de uma
O extrato foi estocado a 
 
 de microfiltração e nanofiltração, o extrato foi colocado 
célula que comporta
para o tanque de alimentação e o permeado foi continuamente 
medidos. A pressão no interior da célula de membrana foi 
na entrada e saída da célula de membrana. 
Figura 5.1. 
– Válvulas de regulagem de pressão; 4 – Módulo de membran
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-18 °C até os 
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 a membrana. 
Um esquema do 
 







A microfiltração foi realizada com uma membrana plana de polietersulfona com 
tamanho de poro de 0,05 µm, fornecida pela Microdyn-Nadir (Wiesbaden, Alemanha). Foi 
utilizada uma célula de escoamento tangencial retangular, feita de aço inoxidável, com 
vedações de borracha colocadas sobre e sob a membrana, formando canais de escoamento. 
Uma placa de aço inoxidável poroso foi colocada sobre o canal de fluxo de permeado para 
proporcionar um suporte mecânico para a membrana, a qual possui uma área efetiva de 0,02 
m
2
. O equipamento possui um tanque de alimentação de aço inoxidável com capacidade de 40 
L e uma bomba de lóbulo (BH, Netzsch, Pomerode, Brasil). 
Para o ensaio experimental, 45 L de extrato foram utilizados como alimentação, a 
temperatura foi fixada em 25 ± 2 °C, e a pressão de operação em 1 bar (definida em testes 
preliminares). O permeado foi removido do sistema e medido até a obtenção de um fator de 








onde ma é a massa da alimentação (g) e mc é a massa da fração do concentrado (g). 
 
Para nanofiltração, uma membrana de poliamida com massa molecular de corte de 150 
– 300 Da foi utilizada. Esta membrana espiral possui área de permeação de 1.2 m2 e é 
fornecida pela GE Osmonics (Minetonka, Estados Unidos). O equipamento utilizado 
(EZ2375ECN, GE Osmonics, Minetonka, Estados Unidos) é equipado por uma bomba 
centrífuga e um tanque de alimentação em aço inoxidável com capacidade de 5 L. 
Para o ensaio experimental, 22 L de extrato clarificado foram utilizados como 
alimentação, a temperatura foi fixada em 25 ± 2 °C, e a pressão de operação foi fixada em 10 
bar. O permeado foi removido e medido até a obtenção de um fator de concentração (FC) de 
cerca de 20, de acordo com a Equação (5.1). 
A curva de fluxo de permeado (J) versus tempo (t) foi obtida para cada experimento; o 
fluxo de permeado para construção da curva foi calculada em intervalos de tempo regulares de 









 (5.2)  
sendo J o fluxo de permeado (L/h.m2), A a área efetiva da membrana (m2) e Vp o volume de 
permeado coletado (L) durante o tempo de filtração t (h). 
 
As alimentações, concentrados e permeados foram analisados em termos de 
características de cor, limpidez, sólidos totais e solúveis e conteúdo de sacarídeos. Para este 
















,1  (5.3)  
onde ma,i (g) e mp,i (g) são a massa do sacarídeo analisado i da alimentação e do permeado, 
respectivamente. 
 
5.2.3. Caracterização dos produtos 
a) Distribuição do tamanho de partículas 
A distribuição do tamanho de partículas foi caracterizada, utilizando o instrumento de 
difração de luz a laser, Mastersizer 2000 (Malvern Instrument Ltd., Reino Unido). 
 
b) Conteúdo de sólidos 
Os sólidos totais dos extratos foram determinados por método gravimétrico, em estufa 
a vácuo a 70 °C por 24 h, segundo o método oficial da AOAC (2005) n° 934.06, com 
modificação. 
Os sólidos solúveis das amostras foram determinados por leitura direta à temperatura 






c) Limpidez e parâmetros de cor 
A limpidez dos produtos foi determinada espectrofotometricamente (CHHAYA et al., 
2011). A densidade óptica de cada amostra foi medida por absorbância óptica a 660 nm e a 
limpidez (LI) foi calculada de acordo com a Equação (5.4): 
10010 ×= − ALI  (5.4) 
 
A cor foi analisada nos produtos das filtrações por membranas (alimentação, 
concentrado e permeado). Foi utilizado o modo reflectância, através de colorímetro Ultra Scan 
Vis 1043 (Hunter Lab, Reston, EUA), em escala CIELab (L*, a*, b*), na temperatura de 25 
°C. As medidas foram expressas em termos dos parâmetros: luminosidade L* (L*= 0 preto e 
L*= 100 branco), cromaticidade a* (+a*=vermelho e - a*=verde) e b*, (+b*=amarelo e - 
b*=azul). Com esses parâmetros, foram avaliadas as coordenadas cilíndricas C* e H*, sendo 
C* o croma e H* o tom (ou ângulo Hue), a partir das Equações (5.5) e (5.6). 

















d) Determinação da viscosidade e densidade 
A viscosidade dos produtos obtidos nos processos de filtração foi medida por 
determinação das curvas de escoamento utilizando o reomêtro Physica MCR301 (Anton Paar, 
Graz, Áustria). As medidas foram feitas em geometria de placa lisa de 60 mm de diâmetro, 
com temperatura controlada em 25 °C e Gap de 0,2 mm. A viscosidade foi calculada como a 
relação entre a tensão (σ) e a taxa de deformação (γ). 
A densidade foi determinada utilizando picnômetro de 10 mL, previamente calibrado 
com água destilada a 25 °C. Foram medidas as massas dos picnômetros vazios e 
posteriormente, com água destilada. O volume foi calculado pela relação V=m/ρ, onde m 





CHILTON, 1973). Posteriormente, o picnômetro foi completado com as amostras e pesado. 
Tendo-se o conhecimento da massa do picnômetro vazio e de seu volume, foi feito o cálculo 
da densidade dos extratos. 
 
e) Determinação dos conteúdos de açúcares 
A quantificação do teor de açúcares (frutose, glicose, sacarose, rafinose, kestose, 
nistose e frutofuranosil-nistose) foi determinada utilizando um sistema de cromatografia de 
íons acoplada ao detector amperiométrico pulsado (HPAEC-PAD), equipado com uma bomba 
Single Grad Degas. Os cromatogramas foram adquiridos utilizando o software de Automação 
Cromatográfica Chromeleon 7.0 CHM-1 (Dionex, Estados Unidos). Para a análise dos 
açúcares prebióticos (rafinose, GF2, GF3 e GF4) foi utilizada uma coluna Carbopac PA-100 a 
30 °C. Os açúcares foram eluídos nas soluções A (500 mM de acetato de sódio e 100 mM de 
hidróxido de sódio) e B (100 mM de hidróxido de sódio). A separação cromatográfica foi 
realizada pelo seguinte gradiente com vazão de 1,0 mL/min: de 0 a 2 min com escoamento 
isocrático de 3% de A; de 2 a 14 min com gradiente linear de 3 a 23% de A. Para a análise dos 
açúcares não prebióticos (frutose, glicose e sacarose) foi utilizada uma coluna Carbopac PA-1 
a 30 °C e a eluição foi realizada em gradiente isocrático de hidróxido de sódio (0,16 M) 
durante 10 min. As amostras foram diluídas em água mili-Q e filtradas. Os sacarídeos foram 
identificados pelo tempo de retenção dos seus respectivos padrões e a quantificação foi 
realizada pelo método de curva de calibração externa. Os resultados foram expressos em mg/L 
de amostra. 
 
5.2.4. Análises estatísticas 
As análises nos produtos obtidos foram feitas em triplicata. Os resultados foram 
submetidos a um teste de diferença de médias (Teste de Tukey), utilizando-se o software 




5.3. Resultados e Discuss
5.3.1. Processo de microfiltração
O perfil de fluxo de permeado e de fator de 
microfiltração estão apresentados na Figura
concentração nos diferentes tempos estão apr
 
Figure 5.2. Perfil de fluxo de permeado e de fator de 
microfiltração do extrato
A deposição de partículas n
causou um declínio de fluxo de permeado. Após 1 h de processo, este decresceu à metade do 
fluxo inicial (300 L/h.m2), e ao final, após 10 h de processo, foi observado um fluxo em torno 
de 80 L/h.m2. 
Esta deposição de partículas na superfície da membran
suspensos presente no extrato. 




concentração (FC) para o processo de 
 5.2. Os valores do fluxo e do fator de 
esentados na Tabela A.6 do Apêndice A.
concentração (FC) do processo de 
 de alcachofra. 
 
a superfície da membrana durante o processo de filtração 
a pode ser atribuída aos sólidos 






A alimentação apresentou em torno de 99,
10 µm, e 0,4 % entre 10 e 100 
foi observada na fração do concentrado.
 
Figura 5.3. Distribuição do tamanho das partículas suspensas presentes 
partir do processo de microfiltrtação
 
Além disso, o teor de sólidos totais e s
apresentou diferença significativa (Tabela 5.1). 
maiores tamanhos foram arrastadas e de
de filtração e causando declínio de fluxo de permeado ao longo do processo.
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olúveis da alimentação e do concentrado não 
Estes fatos sugerem que as partículas com 











Tabela 5.1. Propriedades dos produtos obtidos a partir dos processos de microfiltração e nanofiltração do extrato de alcachofra. 
GF2 = kestose; GF3 = nistose; GF4 = frutofurasil-nistose.    * Abaixo do limite de detecção do equipamento. 
Diferentes letras na mesma linha indicam diferença estatisticamente significativa entre os produtos (p≤0.05).
 Microfiltração  Nanofiltração 
 Concentrado Alimentação Permeado  Concentrado Permeado 
Sólidos totais (mg/g) 2,61 ± 0,10b 2,30 ± 0,05b 1,13 ± 0,03c  21,20 ± 0,25a 0,34 ± 0,02d 
Sólidos solúveis (°Brix) 0,8 ± 0,1b 0,8 ± 0,1b 0,4 ± 0,1c  3,0 ± 0,1a 0,1 ± 0,1d 
Limpidez (%) * 10,11 ± 0,11d 62,84 ± 0,19b  40,33 ± 0,19c 99,86 ± 0,04a 
L* 8,00 ± 0,15c 6,67 ± 0,13d 87,08 ± 0,53b  6,68 ± 0,43d 98,02 ± 0,29a 
Ângulo Hue 66,47 ± 0,17d 64,12 ± 1,10d 209,47 ± 1,81b  75,46 ± 0,30c 268,04 ± 8,26a 
Croma 6,33 ± 0,19c 7,09 ± 0,17b 1,24 ± 0,02d  7,62 ± 0,13a 0,26 ± 0,05e 
Densidade (g/L) 996,08 ± 0,53c 1028,60 ± 0,52b 991,48 ± 0,62d  1114,54 ± 1,36a 915,78 ± 0,28e 
Viscosidade (mPa.s) 1,10 ± 0,01a 1,08 ± 0,01a 1,08 ± 0,02a  1,10 ± 0,02a 1,03 ± 0,01b 
Frutose (mg/L) 211,21 ± 4,08c 264,33 ± 2,86b 298,66 ± 4,86b  2829,61 ± 28,00a 50,96 ± 1,12d 
Glicose (mg/L) 147,77 ± 0,77b 164,39 ± 0,36b 159,57 ± 0,84b  1599,58 ± 10,87a 37,33 ± 0,29c 
Sacarose (mg/L) 9,21 ± 0,41b 9,13 ± 0,06b 9,97 ± 0,07b  135,27 ± 1,69a 0,99 ± 0,04c 
GF2 (mg/L) 1,20 ± 0,12bc 2,21 ± 0,02b 1,85 ± 0,02c  52,69 ± 0,35a * 
GF3 (mg/L) 3,07 ± 0,02b 2,84 ± 0,18b 2,60 ± 0,02b  84,76 ± 1,22a * 
GF4 (mg/L) 0,84 ± 0,06b 1,00 ± 0,04b 0,86 ± 0,04b  30,40 ± 0,14a * 
Rafinose (mg/L) 5,9 ± 0,17b 7,20 ± 0,05b 5,18 ± 0,04b  169,03 ± 1,12a * 
  
Como esperado, o permeado obtido na microfiltração apresentou maior nú
partículas com tamanho entre 0,
concentração de sólidos totais e sólidos s
(Tabela 5.1). 
A distribuição de tamanho d
limpidez e os parâmetros de cor dos produtos. Com a redução do tamanho de partículas, o
permeado apresentou-se mais límpid
valor de croma) e com coloração m
alimentação (Tabela 5.1), como pode ser visto na Fig. 5.4
Figura 5.4. Imagem dos produtos (alimentação, F; permeado, P; e concentrado, R) do 
Além disso, a viscosidade dos produtos (alimentação, concentrado e permeado) não 
apresentou diferença significativa, enquanto o concentrado e o permeado apresentaram menor 
densidade que a alimentação. 
Em relação à rejeição de açúc
significativa entre a concentração de açúcares 
kestose (GF2) em que a concentração foi ligeiramente inferior no permeado.
De maneira geral, a microfiltração clarif
da concentração de açúcares no permeado.
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1 e 1 µm (em torno de 80,5 %) que a alimentação (70,0 %); e a
olúveis foi a metade da contida na 
as partículas e o teor de sólidos corroboraram com a 
o e luminoso (maior valor de L*), menos saturado (m
enos intensa (maior valor de ângulo Hue) que a 
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processo de microfiltração. 
 
ares, não foi observada diferença estatisticamente 
da alimentação e do permeado, exceto para 
 











5.3.2. Processo de nanofiltração
O perfil de fluxo de permeado e do fator de 
extrato clarificado estão apresentados na Figura 5.5
concentração nos diferentes tempos estão apresentados na Tabela A.7 do Apêndice A.
 
Figura 5.5. Perfil de fluxo de permeado e d
nanofiltração do extrato
 
Um gradual e contínuo declínio d
processo, o fluxo foi de cerca de 
(24 L/h.m2). Silva (2013) e Mello, Petrus e Hubinger (2010) realizaram a nanofiltração de 
extrato de pequi e de própolis, respectivamente, utilizando a mes
O primeiro autor obteve um fluxo final em torno de 8 L/h.m
2,5), e os outros autores observaram um fluxo de cerca de 
concentração de 4,0), comparáveis com o presente trabalho, porém neste foi alcançado fator de 
concentração de 20,0. 
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 clarificado. 
o fluxo de permeado foi observad
40 L/h.m2, tendo um declínio de 40 % até o final da filtração 
ma membrana deste trabalho
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o. No início do 
. 
concentração de 
2 (com fator de 
  
Na etapa de nanofiltração, a
durante o processo, como pode ser verificado 
distribuição do tamanho de partículas suspensas 
Tabela 5.1, na qual se observou que a
cerca de 20 vezes em relação à
 
Figura 5.6. Distribuição do tamanho das partículas suspensas presentes 
partir do processo de nanofiltr
No permeado obtido f
desta forma, não houve partículas suspensas em quantidade suficiente para ser detectada na 
análise de distribuição de tamanho de partículas. Este fato já era esperado, uma vez que a 
membrana possui massa molecular de corte de 
(NGHIEM; HAWKES, 2007), e 80 % das partículas da alimentação possuem tamanho de 0,
a 1 µm. 
Em relação às outra
estatisticamente significativa em relação à viscosidade, e o concentrado e o permeado 
apresentaram maior e menor densidade em relação 
168 
 incrustação pode ser atribuída à concentração
na Figura 5.6, que mostra a
entre a alimentação e o concentrado, e na 
 concentração de sólidos totais no concentrado aumentou 
 alimentação. 
nos produtos obtidos a 
ação. 
 
oi detectada baixa concentração de sólidos totais (Tabela 5.1); 
150-300 Da e tamanho de poro de 0,84 nm 
s características dos produtos, não foi observada diferença 
à alimentação. 
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coloração mais intensa (menor valor do ângulo Hue) e mais saturado (maior valor de croma) 
que a alimentação. O permeado
ser observado na Figura 5.7. 
Os oligossacarídeos foram concentrados, n
Já a frutose, glicose e sacarose apresentaram índices de retenção de 0,83; 0,77 e 0,90, 
respectivamente. Como a membrana de nanofiltração possui massa molecular de corte de 150
300 Da, os mono- e dissacarídeos com massa molecular de 180 e 
retenção que os oligossacarídeos com massa molecular de 504 a 828 Da.
Desta maneira, o processo integrado de separação por membra
clarificar e concentrar com sucesso o extrato de alcachofra.
 
Figura 5.7. Imagem dos produtos (alimentação, F; permeado, P; e concentrado, R) do 
 
5.4. Conclusão 
A microfiltração foi capaz de reduzir 
tornar o extrato mais límpido, o clarificando sem perda de oligossacarídeos.
nanofiltração, foi possível alcançar
permeado e concentração de oligossacarídeos.
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-se mais turvo, menos luminoso (menor valor de L*) de 
 mostrou-se límpido com saturação próxima a zero, como pode 
ão sendo detectados na fração do permeado. 
342 Da apresentaram menor 
 
nas foi capaz de 
 
processo de nanofiltração. 
a concentração das partículas em suspensão e 
 











Este fato indica o potencial deste processo integrado para uso em escala industrial. A 
fração do concentrado é um produto funcional, com propriedades prebióticas, que pode ser 
utilizado como ingrediente em muitas formulações alimentícias.  
Estes resultados encorajam um futuro estudo de avaliação da viabilidade econômica do 
processo integrado de extração, clarificação e concentração de açúcares prebióticos a partir de 
resíduo industrial de alcachofra. 
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6.1. Conclusões gerais 
As principais conclusões deste trabalho sobre os processos integrados de extração, 
clarificação e concentração de açúcares prebióticos a partir de resíduos de alcachofra foram: 
 
• A extração assistida por ultrassom com sonicação direta recuperou maior 
quantidade de açúcares prebióticos que o método convencional e a extração assistida por 
ultrassom com sonicação indireta. 
• A temperatura e a potência do ultrassom apresentaram influência na resposta 
dos açúcares prebióticos. A condição de extração assistida por ultrassom com sonicação direta 
selecionada foi 360 W, 60 °C por 10 min. Os açúcares identificados no extrato foram: frutose, 
glicose e sacarose (não prebióticos) e kestose (GF2), nistose (GF3), frutofuranosil-nistose 
(GF4) e rafinose (prebióticos). 
• Em ambas as membranas de microfiltração testadas, ocorreu formação de torta 
de filtração, e os permeados obtidos apresentaram-se límpidos, com coloração menos intensa, 
e recuperação de cerca de 100 % dos açúcares prebióticos. 
• A membrana de microfiltração MP005 (0.05 μm de tamanho de poro) foi 
selecionada devido à menor incrustação e menor declínio de fluxo de permeado durante o 
processo. 
• As membranas de nanofiltração NP010 e NP030 apresentaram fluxo de 
permeado e retenção de açúcares similares, apesar de suas diferentes massas molares de corte. 
• A membrana NF270 mostrou um alto fluxo de permeado e a 10 e 15 bar menor 
formação de torta de filtração. Além disso, exibiu alta retenção de açúcares prebióticos e foi 
capaz de concentrar o extrato de resíduo sólido de alcachofra, porém, não houve separação 
destes açúcares dos mono e dissacarídeos. 
• A microfiltração com fluxo tangencial clarificou o extrato, recuperando os 
açúcares prebióticos no permeado e reduzindo a incrustação da etapa de nanofiltração. Esta, 





retenção de 100% destes açúcares. Ao final dos processos com membranas integrados a 





6.2. Sugestões para trabalhos futuros 
A seguir são sugeridas algumas ideias para trabalhos futuros. 
• Avaliar outras variáveis na extração de açúcares prebióticos dos resíduos 
sólidos de alcachofra, como a razão sólido/líquido, outras temperaturas, potências e frequência 
de ultrassom; 
• Estudar formas de reduzir a incrustação e o declínio do fluxo de permeado 
durante a microfiltração. 
• Estudar o efeito da diafiltração sobre a separação de açúcares prebióticos e não-
prebióticos, assim como avaliar outros métodos de purificação para separação dos diferentes 
açúcares contidos no extrato. 
• Determinar a viabilidade econômica dos processos integrados de extração, 
clarificação e concentração do extrato. 
• Avaliar a propriedade prebiótica e a digestibilidade do extrato. 
• Verificar a utilização do permeado da nanofiltração como água de reúso. 
• Estruturar e avaliar o processo de extração, microfiltração e nanofiltração de 































































Tabela A.1 – Dados experimentais da microfiltração com a membrana MV020. 
Tempo (min) Fluxo (L/h.m2) 
 1 bar 2 bar 3 bar 
0,5 580,3 ± 26,8 923,0 ± 109,5 938,7 ± 54,04 
1 439,5 ± 18,5 647,2 ± 67,9 605,9 ± 53,5 
1,5 368,7 ± 11,2 527,2 ± 34,0 518,7 ± 10,7 
2 309,3 ± 11,8 447,4 ± 25,6 444,0 ± 2,1 
2,5 286,2 ± 11,4 391,2 ± 24,2 385,5 ± 2,7 
3 263,0 ± 8,7 352,5 ± 18,25 347,3 ± 2,0 
3,5 246,0 ± 8,7 326,2 ± 15,0 319,2 ± 1,7 
4 234,8 ± 6,1 304,3 ± 11,4 297,1 ± 1,6 
4,5 228,8 ± 6,0 285,7 ± 9,2 278,3 ± 2,4 
5 217,7 ± 5,9 270,9 ± 9,2 263,2 ± 1,7 
6 199,8 ± 4,3 247,7 ± 9,9 239,3 ± 2,0 
7 186,2 ± 5,0 228,5 ± 10,2 219,7 ± 1,8 
8 174,8 ± 4,4 214,1 ± 9,5 207,8 ± 1,3 
9 165,3 ± 4,4 201,6 ± 8,7 196,1 ± 1,6 
10 157,0 ± 4,0 191,1 ± 8,1 186,5 ± 1,6 
11 150,4 ± 3,6 181,9 ± 7,7 177,6 ± 2,1 
12 144,6 ± 5,7 174,5 ± 7,6 170,3 ± 1,8 
13 140,0 ± 3,1 167,8 ± 7,5 163,8 ± 1,6 
14 135,6 ± 3,5 161,8 ± 7,2 158,0 ± 1,2 
15 131,5 ± 3,2 156,2 ± 6,8 152,7 ± 1,0 
16 127,3 ± 3,1 153,4 ± 9,9 147,7 ± 1,3 
17 124,2 ± 3,8  144,1 ± 3,1 
18 120,4 ± 3,2   
19 116,4 ± 2,1   
20 113,9 ± 1,9   
21 110,9 ± 1,03   
22 108,4 ± 0,7   





Tabela A.2 – Dados experimentais da microfiltração com a membrana MP005. 
Tempo (min) Fluxo (L/h.m2) 
 1 bar 2 bar 3 bar 
0,5 210,3 ±47,4 411,4 ± 41,0 431,8 ± 7,5 
1 209,7 ± 16,2 337,1 ± 12,4 362,4 ± 11,1 
1,5 189,6 ± 9,1 297,5 ± 1,1 318,5 ± 10,0 
2 181,3 ± 8,1 273,2 ± 3,09 290,0 ± 12,9 
2,5 185,9 ± 25,1 246,2 ± 0,2 259,1 ± 9,3 
3 170,7 ± 13,9 234,9 ± 7,3 243,0 ± 8,8 
3,5 161,8 ± 8,8 226,8 ± 13,7 230,1 ± 8,5 
4 155,3 ± 8,1 211,9 ± 8,6 219,5 ± 8,8 
4,5 150,6 ± 8,0 203,6 ± 9,6 210,0 ± 8,2 
5 145,9 ± 8,0 196,4 ± 10,0 203,0 ± 8,2 
6 141,8 ± 5,7 183,6 ± 10,5 190,8 ± 8,1 
7 137,9 ± 4,2 173,9 ± 11,4 180,4 ± 7,6 
8 133,9 ± 4,0 164,7 ± 9,74 171,7 ± 6,9 
9 129,7 ± 3,6 157,6 ± 8,9 164,3 ± 5,9 
10 125,6 ± 3,5 151,6 ± 8,5 158,2 ± 5,8 
11 121,7 ± 3,3 146,4 ± 8,7 152,7 ± 5,7 
12 117,9 ± 3,1 141,7 ± 8,8 147,7 ± 5,2 
13 114,3 ± 3,0 137,7 ± 9,5 143,0 ± 5,0 
14 111,0 ± 2,7 134,6 ± 8,9 139,4 ± 5,5 
15 108,0 ± 2,6 131,3 ± 8,9  
16 105,1 ± 2,5 128,5 ± 8,5  
17 102,4 ± 2,3 124,6 ± 8,0  
18 99,9 ± 2,4   
19 97,5 ± 2,2   
20 95,7 ± 1,9   
22 92,5 ± 1,6   
24 89,7 ± 1,1   





Tabela A.3 – Dados experimentais da nanofiltração com a membrana NP010. 
Tempo (min) Fluxo (L/h.m2) 
 10 bar 15 bar 20 bar 
2 62,4 ± 0,4 79,1 ± 1,3 126,0 ± 4,2 
2,5 63,3 ± 0,3 77,6 ± 1,7 125,4 ± 3,0 
3 63,5 ± 0,8 78,8 ±2,3 124,4 ± 2,5 
3,5 63,8 ± 1,0 79,2 ± 2,9 124,7 ± 3,1 
4 63,9 ± 1,3 79,4 ± 3,4 122,7 ± 1,7 
4,5 64,2 ± 1,9 79,5 ± 3,9 122,1 ± 1,1 
5 63,9 ±1,2 79,7 ± 4,2 121,5 ± 0,8 
6 63,6 ± 1,3 79,8 ± 4,8 120,9 ± 0,4 
7 63,5 ± 1,7 79,7 ± 5,3 120,2 ± 0,4 
8 63,5 ± 2,2 79,7 ± 5,7 117,3 ± 0,1 
9 63,4 ± 2,5 79,0 ± 6,8 115,8 ± 0,7 
10 63,2 ± 2,7 78,6 ± 7,3 113,9 ± 0,1 
11 63,1 ± 3,0 77,4 ± 6,8 112,4 ± 0,2 
12 61,8 ± 2,0 76,7 ± 7,0 111,1 ± 0,4 
13 61,4 ± 2,7 76,9 ± 8,3 110,1 ± 0,7 
14 61,2 ± 2,8 75,5 ± 7,3 108,7 ± 0,9 
15 60,8 ± 2,5 74,8 ± 7,1 108,0 ± 0,3 
16 60,0 ± 3,3 74,1 ± 7,3 106,6 ± 0,1 
17 59,5 ± 3,2 73,8 ± 7,5 105,6 ± 0,3 
18 59,5 ± 3,0 72,9 ± 7,4 104,5 ± 0,1 
19 59,3 ± 2,6 72,2 ± 7,6 103,4 ± 0,5 
20 59,0 ± 2,2 72,0 ± 7,9 102,3 ± 0,3 
25 57,2 ± 2,2 70,0 ± 7,5 97,6 ± 0,2 
30 55,8 ± 1,7 67,8 ± 7,4  
35 54,9 ± 1,5 65,9 ± 7,3  
40 53,7 ± 1,4 64,9 ± 8,1  
45 52,3 ± 1,1   





Tabela A.4 – Dados experimentais da nanofiltração com a membrana NP030. 
Tempo (min) Fluxo (L/h.m2) 
 10 bar 15 bar 20 bar 
1,5   139,0 ± 9,6 
2   138,6 ± 11,8 
2,5 64,0 ± 1,4 102,5 ± 2,4 136,4 ± 11,8 
3 65,1 ± 0,8 102,3 ± 2,3 136,0 ± 13,2 
3,5 64,7 ± 3,6 102,2 ± 2,2 137,5 ± 17,4 
4 64,4 ± 1,9 102,3 ± 2,3 132,6 ± 11,8 
4,5 66,1 ± 0,1 101,9 ± 1,9 131,4 ± 10,9 
5 66,3 ± 0,5 101,5 ± 1,4 130,9 ± 10,5 
6 66,5 ± 0,8 100,9 ± 0,8 127,5 ± 6,9 
7 66,5 ± 0,5 101,6 ± 0,8 125,4 ± 5,1 
8 66,3 ± 0,6 99,8 ± 0,1 122,7 ± 4,8 
9 65,7 ± 1,1 97,8 ± 0,4 120,4 ± 4,4 
10 65,7 ± 1,7 96,6 ± 0,8 117,9 ± 3,4 
11 65,0 ± 1,23 95,1 ± 1,0 116,5 ± 3,1 
12 64,9 ± 1,1 94,1 ± 0,3 114,5 ± 2,5 
13 64,4 ± 1,4 92,8 ± 0,8 112,3 ± 1,0 
14 63,6 ± 1,1 92,6 ± 1,5 111,0 ± 0,8 
15 62,9 ± 1,0 91,0 ± 1,0 109,7 ± 0,6 
16 62,6 ± 1,0 90,2 ± 1,0 108,3 ± 0,5 
17 62,0 ± 1,1 89,3 ± 1,2 107,1 ± 0,2 
18 61,5 ± 1,0 88,6 ± 1,2 105,6 ± 0,1 
19 61,0 ± 0,9 87,8 ± 1,1 104,1 ± 0,6 
20 60,7 ± 1,1 87,0 ± 1,2 103,1 ± 0,9 
25 59,0 ± 0,3 83,1 ± 1,9 97,4 ± 2,1 
30 57,4 ± 0,3 80,4 ± 1,4  
40 54,4 ± 0,6   






Tabela A.5 – Dados experimentais da nanofiltração com a membrana NF270. 
Tempo (min) Fluxo (L/h.m2) 
 10 bar 15 bar 20 bar 
1  198,9 ± 9,3 308,2 ± 1,7 
1,5  199,1 ± 1,1 302,6 ± 1,1 
2  199,2 ± 0,4 296,8 ± 0,1 
2,5 144,5 ± 5,7 199,2 ± 0,1 292,6 ± 1,7 
3 147,5 ± 9,9 198,3 ± 0,1 288,5 ± 2,0 
3,5 145,0 ± 7,2 197,8 ± 0,7 285,0 ± 3,9 
4 146,9 ± 9,7 196,6 ± 0,2 274,6 ± 4,0 
4,5 145,2 ± 9,4 195,2 ± 0,2 278,8 ± 0,6 
5 144,9 ± 7,9 193,7 ± 0,3 269,9 ± 3,0 
6 143,2 ± 9,1 191,0 ± 0,7 260,4 ± 2,8 
7 141,9 ± 9,5 187,1 ± 2,5 252,7 ± 0,7 
8 140,5 ± 9,7 181,9 ± 1,5 244,0 ± 0,1 
9 138,5 ± 10,2 178,0 ± 1,1 235,2 ± 0,2 
10 135,1 ± 10,8 174,2 ± 1,4 231,8 ± 0,3 
11 132,5 ± 10,5 171,4 ± 0,5 228,0 ± 0,8 
12 130,4 ± 10,8 169,6 ± 2,4 221,4 ± 1,5 
13 128,5 ± 10,1 167,0 ± 3,8 214,0 ± 1,6 
14 126,2 ± 10,1 164,5 ± 3,9  
15 124,3 ± 9,6 161,7 ± 4,0  
16 122,1 ± 9,7 159,8 ± 5,5  
17 120,5 ± 8,6   
18 119,4 ± 7,4   
19 118,2 ± 6,6   









Tabela A.6 – Dados experimentais da microfiltrações em escala piloto. 
Tempo (min) Fluxo (L/h.m2) Fator de concentração 
1 295,8 1,00 
5 222,0 1,01 
10 205,5 1,02 
15 198,0 1,03 
20 187,3 1,04 
25 181,2 1,05 
30 175,0 1,06 
40 164,6 1,07 
50 156,1 1,08 
60 149 1,10 
70 143,2 1,12 
80 139,1 1,13 
90 135,2 1,15 
120 125,8 1,19 
150 120,6 1,23 
180 115,6 1,28 
210 110,8 1,32 
240 106,4 1,36 
270 102,3 1,40 
300 99,35 1,45 
360 93,4 1,54 
420 88,6 1,64 
480 85,3 1,74 
540 81,9 1,86 
600 79,3 1,98 








Tabela A.7 – Dados experimentais da nanofiltrações em escala piloto. 
Tempo (min) Fluxo (L/h.m2) Fator de concentração 
0,5 39,4 1,08 
1 38,9 1,10 
2 37,7 1,14 
3 36,6 1,18 
4 35,7 1,22 
5 34,7 1,26 
6 34,1 1,30 
7 33,5 1,35 
8 32,9 1,40 
9 32,4 1,45 
10 32,0 1,50 
11 31,5 1,56 
12 31,3 1,62 
13 30,9 1,68 
14 30,5 1,76 
15 30,2 1,83 
20 28,7 2,28 
25 27,6 3,00 
30 26,4 4,09 
35 25,7 6,70 
40 24,6 13,95 
45 23,5 20,00 
 
 
 
